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Resumen
Con el objetivo de mejorar las propiedades tribológicas de los aceros AISI H13 y AISI D2,
en este trabajo se fabricaron recubrimientos de NbC, de VC y de carburos complejos Nb-
V sobre estos dos tipos de acero utilizando el proceso de difusión termo-reactiva (TRD,
thermo-reactive diffusion). Los recubrimientos fueron producidos utilizando tres niveles de
temperatura (900, 950 y 1000 °C) y tres tiempos de tratamiento (1.5, 2.5 y 3.5 horas).
Para determinar las fases presentes en todos los recubrimientos se realizó difracción de
rayos X (DRX, X-ray diffraction). La identificación química y estructural se complementó
realizando espectroscopia Raman. Para determinar el espesor y la homogeneidad de los
recubrimientos se utilizó microscopía electrónica de barrido (SEM, scanning electron
microscopy). Se hicieron ensayos de nano-dureza para determinar la dureza en las capas
más superficiales de las probetas tratadas y se realizaron ensayos de rayado (scratch
test) para determinar la resistencia de adherencia de las capas depositadas. También se
realizaron ensayos de desgaste (Pin-on-Disk) para evaluar la resistencia al desgaste y el
coeficiente de fricción de los recubrimientos
Los recubrimientos de NbC se produjeron con 6,2 μm de espesor sobre el acero H13 y
con 15,6 μm de espesor sobre el acero AISI D2. Los recubrimientos de VC se produjeron
con espesor de 7,8 μm sobre el acero H13 y con espesor de 14,2 μm sobre el acero AISI
D2. Las durezas de las capas de NbC y VC se situaron en la franja de 22 a 25 GPa. En
general los recubrimientos exhibieron una elevada adherencia y resistencia al desgaste
muy superior a la de los sustratos destacándose especialmente el recubrimiento de VC.
Con durezas de 28 GPa y un buen comportamiento al desgaste con coeficientes de
fricción muy por debajo de los valores de referencia de los aceros sin recubrir y los
carburos binarios compuestos por Niobio y Vanadio.
Palabras claves: Deposición Difusión Termo reactiva (TRD), Carburo de Vanadio (VC),
Carburo de Niobio (NbC), Desgaste, Coeficiente de Fricción, Recubrimientos Duros.
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Abstract
In order to improve the tribological properties of steels AISI H13 and AISI D2, in this work
were fabricated coatings NbC, VC and complex carbides and Nb-V on the two types of
steel using the thermal diffusion process reactive (TRD, thermo-reactive diffusion). The
coatings were produced using three temperature levels (900, 950 and 1000 ° C) and three
times of treatment (1.5, 2.5 and 3.5 hours). To determine the phases present in all
coatings was carried ray diffraction (XRD, X-ray diffraction). The chemical and structural
identification was complemented by performing Raman spectroscopy. To determine the
thickness and homogeneity of the coatings was used scanning electron microscopy (SEM,
scanning electron microscopy). Tests were made of nano-hardness to determine the
hardness in the surface layers of the specimens treated and scratch tests were performed
(scratch test) to determine the adhesive strength of the deposited layers. Also were
performed wear tests (Pin-on-Disk) to evaluate the resistance to wear and friction
coefficient of the coating
NbC coatings were produced with 6.2 microns thick on steel H13 and 15.6 microns thick
on steel AISI D2. VC coatings were produced with thickness of 7.8 microns on steel H13
and 14.2 microns thick on steel AISI D2. The hardness of the layers of NbC and VC were
at the range of 22-25 GPa. In general the coatings exhibited high adherence and wear
resistance superior compared with the substrates specialy VC coating. With hardness of
28 GPa and good wear behavior with the friction coefficient much lower than the reference
values of uncoated steels and binary carbides composed by Niobium and Vanadium.
Keywords: Thermo-reactive diffusion deposition (TRD), Vanadium Carbide (VC), Niobium
Carbide (NbC), Wear, Friction coefficient, Hard Coating.
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CAPITULO 1
1.Introducción
Cada vez más se acrecienta el desarrollo de nuevos materiales y se optimizan los
procesos de fabricación mostrando un aumento de la productividad y el mejoramiento de
la calidad de los productos. Los tratamientos superficiales están en acuerdo para este fin,
una vez que posibilitan la obtención de propiedades específicas donde son más
necesarias como ejemplo, dureza superficial elevada, aliada a una buena tenacidad de la
pieza. El uso de revestimientos adecuados puede aumentar la vida útil y mejorar el
desempeño de herramientas de corte, matrices de embutición y moldes de inyección entre
otros, con esto es posible disminuir la mayoría de problemas existentes en dichos
procesos de fabricación mecánica. Varios tratamientos superficiales desde los más
convencionales hasta los de más alta tecnología, son utilizados con esta finalidad, como
nitruración, carbonitruración, proyección térmica, deposición química en fase de vapor
(CVD) deposición física en fase de vapor (PVD), boretación, y tratamiento deposición
difusión termo-reactiva (TRD).
Los tratamientos TRD en baños de sales son utilizados con éxito para producir
recubrimientos de NbC, VC, CrC en sustratos con contenido de carbono mayor al 0,3%
con niveles de dureza que pueden llegar a valores de 3000 HV [1][2]. En este proceso
elementos como el Niobio, Vanadio o Cromo disueltos en el baño de sales se combinan
químicamente con el carbono del sustrato, formando el recubrimiento. Los espesores de
estos recubrimientos generalmente están situados en la línea de 5 hasta 20 μm
dependiendo de los parámetros del proceso e de la cantidad de carbón en el sustrato.
Los recubrimientos producidos por medio de tratamiento TRD presentan propiedades
similares a las de los recubrimientos de TiC, TiN y TICN obtenidos por los métodos CVD y
PVD, en términos de aplicaciones industriales siendo que el proceso TRD presenta la
ventaja de ser más simple y de tener un costo mucho menor [1][2][3].
Los aceros para herramientas AISI H13 y D2 utilizados en el presenta trabajo, son los
más usados en sus clases, en diversas operaciones de fabricación mecánica. Ellos
presentan alta temperabilidad, baja distorsión a alta temperatura y buena resistencia al
14
desgaste. El acero para trabajo en caliente AISI H13 es usado en la fabricación de
matrices para troquelado, estampado, extrusión, moldes de fundición y en herramientas
de corte. El acero para trabajo en frio AISI D2 presenta características para aplicaciones
en herramientas de corte, moldes para extrusión a frio y moldes para inyección de
plásticos con altas presiones. Los contenidos de carbono para estos aceros fueron
considerados en la selección de estos sustratos, una vez que el carbono ejerce influencia
crucial en la formación de los recubrimientos de carburos, además de esto son agentes
que influencian la formación del recubrimiento en cuanto a su espesor, morfología y
composición de dichos recubrimientos. Estos aceros presentan niveles de austenización
comunes lo que permitió efectuar los tratamientos con las mismas condiciones de
calentamiento y exposición directamente al baño de sales.
Esta investigación propone realizar un estudio tribológico y microestructural de
recubrimientos de metales de transición que por sus propiedades mecánicas, térmicas y
químicas se puedan ajustar adecuadamente a la vida útil del material. También busca
establecer la relación con los componentes que intervienen en el fabricación de piezas
expuestas a altos niveles de desgaste, que por sus propiedades mecánicas, se ajusten a
las condiciones requeridas (resistencia al desgaste, bajo coeficiente de fricción,
productividad). Tanto la calidad de la pieza como del producto terminado se ven altamente
influenciados por la combinación de un diseño óptimo, construcción y excelencia del
maquinado.
Si bien, se han llevado a cabo investigaciones relacionadas con procesos de formación de
capas delgadas en distintos tipos de sustratos, persisten vacíos en cuanto a este tipo de
proceso se refiere. Los cuales sugieren que al combinar factores como temperatura, tipo
de material, tiempo de tratamiento, tipo de proceso, entre otros, se pueden obtener
resultados de gran valor industrial. De ahí la importancia de este tipo de investigaciones,
con el objetivo de lograr aplicaciones industriales efectivas y de bajo costo.
El presente documento evidencia la obtención de recubrimientos duros utilizando el
proceso de (TRD) sobre aceros para herramienta. Los resultados aquí presentados se
diferencian de trabajos previos, que recurren al mismo proceso aplicable a materiales
utilizados en la fabricación de herramientas,
Con el objetivo de obtener la capa de carburo, se requiere llevar a cabo una carburización
superficial previa para producir carbono libre que se difunda con facilidad desde la matriz,
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siendo este el primer aporte del presente trabajo. Dicho procedimiento se hace en baño
de sales (bórax en este caso), para evitar que el boro reaccione con el hierro del sustrato
y se produzca una corrosión. El segundo aporte recurre a la utilización de un elemento
para reducir el boro, lo que permitirá la deposición del metal que debe formar la capa de
carburo esperada.
Para confirmar el crecimiento de las capas superficiales se hicieron las respectivas
caracterizaciones. Los resultados de este trabajo se obtuvieron gracias a las técnicas
disponibles referentes al estudio del comportamiento mecánico de la capa obtenida. Se
determinó mediante un método de desgaste (Pin on Disc) y Rayado para medir el
coeficiente de fricción y el nivel de adherencia al sustrato respectivamente. Para terminar
la caracterización del material, se hizo una comparación entre el espectro de difracción de
rayos X teórico, encontrado en la revisión bibliográfica, con los espectros para cada uno
de los tratamientos desarrollados, la presencia de los carburos que permiten el
crecimiento de las capas, y la morfología y espesor de los recubrimientos, se determinó
por medio de microscopia electrónica de barredura (SEM).
El capítulo 2, contiene revisión de literatura y los fundamentos teóricos que sustentan esta
investigación, entre los cuales se encuentra, proceso de deposición difusión termo-
reactiva, y tribología en los procesos de desgaste.
A su vez, el capítulo 3 describe los materiales y métodos utilizados para el desarrollo de
este trabajo de investigación, plantea la metodología experimental la cual comprende la
preparación de los sustratos, el crecimiento de los recubrimientos, las pruebas de
desgaste y el análisis de los recubrimientos. .
En el capítulo 4, se formulan los análisis y resultados pertinentes, entre los cuales se
encuentra la estructura de los recubrimientos, las propiedades morfológicas y mecánicas,
el comportamiento tribológico de los recubrimientos, desgaste y fricción.
Para el desarrollo de esta investigación se plantean los siguientes objetivos.
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1.1 Objetivo General
Determinar los mecanismos de desgaste y las propiedades mecánicas en recubrimientos
de Carburos de Niobio (NbC), Carburos de Vanadio (VC) y Carburos ternarios de Niobio y
Vanadio (NbVC) producidos sobre aceros para herramientas AISI H13 y AISI D2.
1.2 Objetivos Específicos
1. Producir recubrimientos binarios de Vanadio y Niobio usando la técnica de
deposición por difusión termo-reactiva (TRD) sobre aceros para herramientas AISI
H13 y AISI D2.
2. Producir un recubrimiento usando Niobio (Nb) y Vanadio (V) simultáneamente para
intentar obtener un carburo ternario de (NbxVyC).
3. Caracterizar la microestructura de los recubrimientos obtenidos a través de las
técnicas de Microscopia Electrónica de barrido (SEM), Microscopia Confocal y
Difracción de Rayos X.
4. Determinar los mecanismos de desgaste en los recubrimientos producidos
mediante la técnica de Pin on Disc y Rayado.
5. Evaluar las propiedades mecánicas (Dureza) en los recubrimientos producidos
mediante nanoindentación.
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CAPITULO 2
2. Fundamento Teórico y Antecedentes
El proceso TRD es originado por Tohru Arai, un ingeniero japonés quien en 1965 trabajó
con la Toyota Central Researchy Developmentlabs. Inc. Desarrolla trabajos de
investigación sobre materiales resistentes al desgaste y tratamientos térmicos sobre
materiales. En 1968 desarrolló un proceso para producir capas de carburo sobre la
superficie de un sustrato realizando una inmersión de este material en un baño de sales
[1][2]. Este proceso fue llamado “Toyota Diffusion” (TD) en Japón, “Thermal Diffusion”
(TD) en Estados Unidos y finalmente denominado “Thermo-Reactive Deposition and
Diffusion” (TRD) o deposición por difusión termo-reactiva, el cual se podría realizar con
lecho fluidizado [3] o en estado sólido en caja de polvos [4].
Con la publicación de los resultados en ASTM [5]  se destaca el trabajo que determina la
viabilidad de obtener carburos de metales de transición sobre materiales con porcentajes
mayores al 0,3 % de carbono en su matriz. Luego publicó más de 150 artículos en Japón
y alrededor de 40 en ingles relacionados con  recubrimientos duros producidos usando
técnicas como TRD y PCVD.
Una vez conocida la  técnica para generar capas de  carburos duras con un buen
comportamiento frente a la corrosión se implementó industrialmente en dos empresas en
Estados Unidos; TD Center [6] creada en 1987 en Columbus Ohio y TEIKURO TRD [7]
empresa que abre sus puertas en mayo de 2002  en Springfield, Ohio. En esta última el
doctor Arai cumple las funciones de  director técnico en el proceso TRD.
Por otro lado, en los últimos años se han publicado investigaciones en diferentes medios
sobre la producción de carburos binarios y su comportamiento frente a algunos
mecanismos de desgaste.
Recubrimientos de Nitruro de Niobio sobre aceros para herramientas AISI H13 y M2 con
la técnica de TRD son efectuados con unas variables de temperatura de 1000ºC por un
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tiempo de 4 horas aproximadamente, en los aceros se observa como resultado de los
análisis una buena resistencia al desgaste, el recubrimiento de NbC sobre H13 presentó
una dureza de 2333 HV mientras que el recubrimiento de NbC sobre acero M2 presento
una dureza de 2345 HV y el espesor del recubrimiento fue optimo en el acero M2 debido
a mayor cantidad de carbono en la matriz [8].
Variando temperatura sobre acero D2 y acero H13, se pretendía obtener carburos de Nb y
Ti pero los resultados mostraron NbC de 9 µm sobre el acero H13 y 18 µm de espesura
sobre el acero D2 con una dureza de 2600 HV [9]. Recubrimientos de NbC, VC y Fe2B
sobre aceros D2 con técnica TRD son realizados por Oliveira en Brasil en la Universidad
de Sao Paulo junto al profesor Castelleti de la escuela Politécnica, las capas obtenidas
mostraron un buen comportamiento tribológico con durezas de 2370 HV para el NbC, de
2641 HV para el VC y de 1537 HV para el Fe2B. La resistencia al desgaste de estas
camadas fue evaluado con la técnica Pin on Disc encontrando así valores comparados a
los aceros sin recubrir muy por debajo, oscilando entre 0,1 y 0,4 [10].
Nitruros de Titanio son depositados sobre aceros 1020 con la técnica TRD a temperaturas
de 900ºC y 1000ºC con tiempos de tratamiento de 1 a 4 horas, los aceros que
anteriormente fueron nitrurados para este proceso, se comportaron adecuadamente
obteniendo espesores de camadas de 5,5 a 19,2 µm, adicionalmente se modelo la
cinemática del crecimiento por medio del algoritmo que plantea Arrhenius, se determinó la
energía de activación para este proceso y se hizo análisis del comportamiento tribológico
de los recubrimientos obteniendo graficas del coeficiente de fricción [11].
Recubrimientos de carburos de Niobio sobre acero AISI 1040 con el proceso de TRD por
medio de caja de polvos, con temperaturas de tratamiento de 800 a 1000ºC y tiempos de
1 a 4 horas fueron obtenidas camadas de estos carburos, analizadas y caracterizadas por
XRD, microscopia óptica y SEM, prueba de desgaste, análisis tribológico para determinar
algunos de los comportamientos mecánicos del recubrimiento. Los espesores de capa
obtenidos están en el rango de 3,4 a 12 µm, la dureza obtenida fue de 1792 HV y
coeficientes de fricción de 0,3 a 0,5 [12]. Este acero fue sometido a pruebas de desgaste
con el método pin on disc y se comparó el comportamiento frente a una bola de alúmina
con una bola de acero 52100, la relación de desgaste fue medida [13].
U. Sen & S. Sen estudiaron la influencia del tiempo del tratamiento sobre el espesor de la
capa con la misma técnica sobre aceros D2 utilizando Niobio (Nb) para producir capas de
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NbC y además un proceso de nitruración con temperatura de 1000ºC y tiempo de
tratamiento de 1 a 4 horas, los espesores obtenidos fueron de 6,53 a 17,45 µm con
durezas de 2132 a 2814 HV Sobre aceros M2 recubrimientos de Nitruros de niobio NbN
fueron depositados con temperatura de proceso de 950ºC para tiempos de hasta 4 horas,
las capas producidas fueron caracterizadas usando XRD, SEM la dureza se caracterizó
por medio de un micro-durómetro, los espesores obtenidos variaron en valores de 0,97µm
y 3,25µm confirmando así que el espesor de la capa es proporcional al tiempo de
tratamiento con durezas de 2738 HV. El análisis de difracción mostro fases de NbB,
Nb3B2, FeB y Fe2B [14] [15]. De la misma manera bajo la obtención de recubrimientos de
Boruros de hierro sobre una amplia gama de aceros como AISI 5140, 4340, D2 los
autores U. Sen y S. Sen, con un amplio intervalo de temperaturas usadas y de igual
manera una amplia variación en los tiempos de tratamientos en proceso TRD obtienen
recubrimientos con espesores de capa entre 21 y 28 µm modelando así nuevamente el
espesor de la capa en función del tiempo del tratamiento, lo que está determinado en la
ecuación de Arrenius [16] [17]. Una disposición para realizar recubrimientos por proceso
de termo difusión TRD en medio solido de NbC sobre aceros AISI 1040 con temperaturas
de 800, 900, y 1000ºC y tiempos de 1, 3 y 4 horas respectivamente fueron obtenidas y
caracterizadas por microscopia óptica, SEM y TEM en donde se obtuvieron valores de
espesor de capa de 3,42 µm hasta 11,78 µm, con una dureza de hasta 1792 HV. Se
obtuvo gráficas y análisis de la expresión matemática en función del tiempo del
tratamiento, análisis tribológico fue realizado y se analizó el coeficiente de fricción [18].
Capas de Nitruros de Titanio TiN, Carburos de Cromo CrC, Carburos de Vanadio VC y
Boruros de Hierro FeB fueron depositadas sobre aceros AISI 1020 y 52100 en proceso de
TRD por sal fundida y además en medio sólido, el proceso en sal fundida tuvo
temperaturas de 950ºC a un tiempo de tratamiento de 2 y 3 horas, mientras el proceso en
medio solido manejó temperaturas de 900, 950 y 1000ºC para tiempos de 1 hasta 4 horas.
El objetivo de estos recubrimientos, fue el de determinar el comportamiento tribológico de
los aceros y más específicamente del acero 52100, ensayos efectuados de Ball on disc
fueron hechos para caracterizar esta propiedad y así determinar las tasas de desgaste y
valores adicionales de dureza fueron obtenidos [19].
Proceso adicional como Borizado fue realizado sobre aceros para herramientas de baja
aleación utilizados para trabajo en frio, con temperaturas de 1000ºC y tiempos de 2, 4 y 6
horas las capas obtenidas fueron caracterizadas usando microscopia óptica, XRD, y la
dureza se caracterizó por medio de un durómetro. Los presencia de FeB y Fe2B es
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confirmada por la dispersión de RX y los valores de dureza obtenidos están entre los 1800
y 1900 Kg mm-2. y de 290 Kg mm-2 para el acero sin recubrir [20]. Trabajos realizados
sobre aceros 52100 y 8620 de recubrimientos de Nitruro de cromo CrN y Carburos de
cromo CrC con procesos de Nitruración y TRD fueron realizados con temperaturas de
1000ºC durante un tiempo de 5 horas de tratamiento para TRD y 500ºC para el nitrurado
del acero, se registraron durezas de 2315 HV. Valor alto debido a la presencia de cromo
en el acero. Los mismos autores realizan trabajos para recubrimientos de FeB y CrB
sobre aceros AISI H13 por medio de Borizado, con rangos de temperatura de 800 hasta
960º C y tiempos de tratamiento de 3, 5 y 7 horas, las capas obtenidas fueron
caracterizadas obteniendo valores de dureza sobre el acero H13 de 1860 HV y para el
acero inoxidable 304 de 2150 HV debido a la presencia de algunos aleantes diferentes
respecto de un acero H13 [21] [22].
La cinética del borizado es analizada y determinada con recubrimientos de FeB y CrB
sobre acero para herramienta H13, con temperaturas de tratamiento de 800, 900 y
1000ºC y tiempos de 1 a 5 horas, estudios de morfología y dureza fueron realizados, se
observaron capas homogéneas y compactas con durezas de 1600 a 2000 HV,
coeficientes de difusión y valores de energía de activación del tratamiento fueron
obtenidas y analizadas [23]. Combinación de procesos como Nitruración carbonización y
TRD fueron hechos sobre acero H13, pero el recubrimiento a depositar sobre este acero
estaba compuesto por Vanadio (V), el tiempo de nitruración fue de 36 horas a 570ºC,
proceso de Nitro-carburización de 2 horas a 540ºC y TRD de 1 hora a 1000ºC, este
trabajo en particular permite experimentalmente establecer que lo planteado por Arai en
cuanto al crecimiento de la capa en trabajos termoquímicos anteriores al TRD crecen en
aceros de bajo carbono [24].
Trabajos efectuados en la Universidad nacional de Colombia como tesis de grado y
específicamente en el desarrollo de la técnica TRD fueron realizados por Páez Lancheros
Jorge y Navarrete Ramos Víctor Formación de capas de carburos utilizando bórax fundido
y ferroaleaciones. Bogotá 1997. Edward F. Correal, Iván Andrés Quintero.
Comportamiento de capas de carburos en aceros rápidos obtenidas mediante el proceso
TRD. Bogotá 2002. Henry Suarez Soler “Evaluación Del comportamiento en condiciones
de operación de aceros de baja y media aleación con recubrimiento superficial por El
proceso de deposición difusión termo-reactiva (TRD)” 2003 Unal. Trabajos realizados para
producir recubrimientos de VC, CrC, TiC sobre aceros para herramientas AISI 1010, 1020,
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1040, 4340, O1, W1, D6, M2, con temperaturas entre los 900 y 1020ºC y tiempos de
tratamientos de 2 hasta 8 horas, espesores obtenidos de 6µm hasta 15µm y durezas de
1700 HV. Se utilizaron técnicas para caracterizar los recubrimientos como Difracción de
RX, EDS, EDX, SEM análisis tribológico por métodos como Pin on disc [25] [26] [27].
2.1 Recubrimientos Duros
El crecimiento de capas que están diseñadas para recubrir superficies metálicas de
herramientas de trabajo, presenta un desarrollo constante en los últimos años. Evolución
industrial es lo que ha permitido mejorar las condiciones de producción basadas en
aumentar la vida útil de las herramientas sin incrementar los costos, esto ha propiciado el
desarrollo de mejoras en las propiedades de las superficie de los materiales que se
empleaban anteriormente. Los recubrimientos avanzan especializándose cada vez más
en el mejoramiento de sus propiedades críticas las cuales son características de cada
aplicación o de la necesidad propia a la que ve estar sometido cada uno de ellos. Dentro
de las tendencias tecnológicas para mejorar así las propiedades de los materiales se
encuentra el uso de recubrimientos duros. Estos recubrimientos han permitido que
materiales convencionales como el acero puedan ser utilizados de manera cada vez más
eficiente, incrementando así el tiempo de vida del material, y finalmente la calidad que es
la consecuencia de todo este proceso. No obstante el hecho de permitir mejoras en las
propiedades mecánicas los recubrimientos también han sido utilizados para fines
anticorrosivos o decorativos. [28].
En muchas de las áreas aplicadas en ingeniería, con gran énfasis en el área espacial,
electrónica, automotriz e industrial, se ha incrementado el uso de materiales con
propiedades necesarias dependiendo de su aplicación. Por ejemplo, alta resistencia
térmica en los alabes de una turbina, comportamiento al degaste adecuado en
aplicaciones como el trabajo en chapa metálica utilizado en troqueles, camisas de
cilindros de motores de combustión interna, materiales dispuestos a soportar desgaste por
ataques químicos, alta resistencia mecánica en muchas de las aplicaciones anteriormente
descritas, como en cortes de metales y aplicaciones en trabajos como moldes de
inyección.
Es así como se incluyen muchos de los aceros utilizados en la industria, aceros de alta
aleación, aceros inoxidables, materiales ultralivianos compuestos metálicos y aleaciones
especiales de Titanio. La manufactura de elementos que utilicen algunos de estos,
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mencionados anteriormente, requieren procesos de formado que mantengan las ventajas
específicas de los materiales, con una relación costo beneficio adecuada.
2.2 Tipos de Recubrimientos
En la actualidad existen tres grandes grupos utilizados en el ámbito industrial para la
aplicación de recubrimientos duro, en donde la característica principal que los diferencia
es la temperatura del proceso:
 Recubrimientos a alta temperatura (aprox. 1000 ºC)
 Recubrimientos a media temperatura (aprox. 500 ºC)
 Recubrimientos a temperatura ambiente
2.2.1 Recubrimientos a Alta Temperatura
Utiliza la descomposición a alta temperatura de un halogenuro del metal a implantar y la
combinación del mismo con un gas reactivo para formar los compuestos característicos
buscados. Pueden obtenerse capas de Nitruros de titanio (TiN), Carburos de titanio (TiC),
Óxidos de aluminio (Al2O3) o combinaciones de las mismas. Su principal limitación reside
en que la alta temperatura (900 ºC a 1000 ºC), necesaria para efectuar el proceso y los
condicionantes técnicas del mismo, exigen para la mayor parte de los aceros un
tratamiento térmico posterior, generalmente en horno a alto vacío. También pueden
producirse deformaciones en las piezas debido a las altas temperaturas del proceso [28].
Otra posibilidad para obtener recubrimientos a temperaturas altas es el Proceso por
difusión deposición termo-reactiva, este proceso es de patente japonesa de la marca
Toyota. El método se basa en la obtención de unión contenido en el seno de un baño
fundido, el cual reacciona con el carbono (C) del acero para formar el carburo
correspondiente. El proceso exige temperaturas de aplicación semejantes a las del CVD.
El baño fundido se encuentra entre 900 y 1000 ºC. Está compuesto por bórax al cual se
adicionan diversas proporciones de ferroaleaciones de los elementos a implantar y de los
cuales queremos conseguir diferentes carburos. Básicamente obtenemos capas
compuestas de: Carburos de vanadio (VC), Carburos de niobio (NbC), Carburos de cromo
(CrC), etc. Este método tiene la enorme ventaja de su simplicidad y por consiguiente
menores costos, aun teniendo sus propias limitaciones como consecuencia de la
temperatura del proceso. Estas temperaturas nos obligan a un tratamiento térmico
posterior que puede ser inmediatamente después del recubrimiento y no necesita un
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horno de alto vacío. Pueden surgir deformaciones en las piezas debido a estas altas
temperaturas de proceso [28].
2.2.2 Recubrimientos a Media Temperatura
La deposición física reactiva en fase vapor (PVD) de recubrimientos duros consiste en
extraer de un blanco el metal (generalmente titanio) del que queremos obtener el
recubrimiento, para reaccionar con un gas reactivo que generalmente es N2 ó CH4, y
depositar el producto formado sobre un substrato o la superficie de la pieza a recubrir.
Por esta técnica se han logrados capas muy duras y de espesores muy pequeños de
compuestos de Nitruro de titanio (TiN), Carbonitruro de titanio (TiCN), Nitruros de titanio-
aluminio (TiAlN), Carburo de molibdeno (MoC), Nitruro de cromo (CrN), Nitruro de circonio
(ZrN), etc.
El hecho de poder trabajar a una temperatura cercana o inferior a los 500 ºC hace posible
el recubrimiento en piezas totalmente terminadas y sin necesidad de posteriores
tratamientos térmicos o rectificados ya que no se producen deformaciones ni cambios en
la microestructura del material. Las piezas deben poder mantener su dureza original a las
temperaturas de formación del recubrimiento. [28]
2.2.3 Recubrimientos a Baja Temperatura
La técnicas más conocidas son: cromo duro, níquel químico, implantación iónica,
proyección térmica. La aplicación de recubrimientos sobre un sustrato permite jugar, como
en un material compuesto, con las propiedades de la capa y del material base.
Generalmente las propiedades relacionadas con el desgaste se atribuyen al
recubrimiento, las propiedades mecánicas las aporta el sustrato.
La idea no es nueva los tratamientos termoquímicos convencionales como cementación,
nitruración, boruración y otros, ya vienen consiguiendo estos propósitos a base de difundir
en el sustrato elementos como C, N o B. En estos tratamientos es fundamental el
reconocimiento por parte del metal base de los elementos que se difunden. En el caso de
los recubrimientos, el compuesto de la capa y el material del sustrato suelen ser de muy
distinta naturaleza.
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Estudios más exhaustivos de los mecanismos de desgaste han permitido el desarrollo de
capas que posean buen comportamiento tribológico bajos coeficientes de fricción y alta
resistencia al desgaste.
Algunos materiales tales como Carburo de Tungsteno (WC), Carburo de Titanio (TiC),
Carburo de Boro (B4C), Nitruro de Carbono (B-C3N4), Nitruro de Titanio (TiN), Nitruro de
Zirconio (ZrN), Nitruro de Titanio Aluminio (TiAlN), Nitruro de Titanio Vanadio (TiVN),
Carbono tipo diamante (Diamond Like Carbon DLC), Nitruro de Boro cúbico (c-BN), entre
otros, han sido utilizados para recubrimiento de superficies ya que son materiales que
aplicados en forma de película delgada permiten un incremento dramático en la dureza,
reducción al desgaste, mayor tenacidad, aumento en la resistencia a la corrosión, mejor
estabilidad química, bajo coeficiente de fricción, mejor resistencia al corte etc.[29]Los
materiales más comúnmente usados son los que se describen en la tabla 2.1
Tabla 2.1 Materiales empleados en los recubrimientos duros [25]
Los tratamientos térmicos superficiales (temple, cementación y nitruración) que se utilizan
para dar buenas características a la superficie del sustrato, producen capas cuyos
espesores pueden variar entre 1 µm hasta 1000 µm, en los recubrimientos duros se ha
encontrado que espesores entre 1 y 10 µm son suficientes para dar una buena resistencia
al desgaste y a la corrosión, si se puede comparar con un tratamiento térmico
convencional [30][31].
CARBUROS NITRUROS OXIDOS BORUROS
TiC TiN TiOx TiB2
HfC HfN HfO2 HfB2
ZrC ZrN ZrO2 ZrB2
TaC TaN Ta2O5 TaB2
VC VN V2O3 VB
NbC NbN NbB
SiC Si3N4 SiO2
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Tabla 2.2 Parte de la tabla periódica del grupo IVB al VIB con potencial para formar Compuestos no
metálicos. [25]
El  recubrimiento de una capa de espesor variable, depende del proceso de deposición y
del material depositado. En general lo que se pretende es obtener una elevada resistencia
al desgaste, a la corrosión a bajas y altas temperaturas un y un coeficiente de fricción
bajo, los materiales compuestos que mejor satisfacen estas exigencias son los carburos,
los nitruros, los boruros y los siliciuros de materiales refractarios de los grupos IVB a VIB
de la tabla periódica.
Además de esto, los carburos intersticiales son compuestos cristalinos de metal y carbón.
Los átomos de metal generalmente están dispuestos en una estructura de
empaquetamiento compacto y el carbono ocupa sitios intersticiales en ella. Los elementos
que forman el grupo de los carburos refractarios intersticiales son los que se muestra en la
tabla 2.2
Estos carburos tienen características importantes como que sus estructuras tienen una
combinación de enlaces metálicos, covalentes y iónicos, combinan las propiedades físicas
de los cerámicos y las propiedades electrónicas de los metales, es decir, alta dureza y
resistencia con alta conductividad térmica y eléctrica, además tienen altos puntos de
fusión y estabilidad térmica y eléctrica [47]. Estas propiedades los sugieren para
aplicaciones potenciales de resistencia al desgaste y barreras de difusión [51].
Los carburos del grupo V se caracterizan porque tanto los enlaces metal-metal como
metal carbón son muy fuertes, tienen dos composiciones, un subcarburo M2C con átomos
de carbón en la mitad de los sitios octaédricos (estructura HCP) y un monocarburo MC
(estructura FCC) con átomos de carbón en todos los sitios octaédricos. Solo la fase
monocarburo es de importancia industrial [49].
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Ti
47,9
23
V
54,9
24
Cr
52
40
Zr
91,2
41
Nb
92,9
42
Mo
95,9
72
Hf
178
73
Ta
180
74
W
183
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2.3 Aplicaciones de los recubrimientos duros
Las aplicaciones de los recubrimientos duros en capas delgadas resultan necesarias hoy
en día para una gran cantidad de aplicaciones en áreas tecnológicas y científicas como:
 Herramientas de corte de alta velocidad
 Matrices para embutición y de conformado para metales duros
 Moldes para la inyección de metales
 Moldes para la inyección de plásticos con altas cargas abrasivas
 Superficies sometidas a deslizamientos
Los materiales que constituyen los recubrimientos duros pueden ser de composición
metálica o cerámica, por cerámica se entienden las distintas fase de los óxidos, nitruros o
carburos de metales de transición y también de aluminio, boro y silicio. Todos estos
compuestos presentan, en mayor o menor medida durezas elevadas, combinadas con
estabilidad térmica, química y resistencia a la corrosión. Los recubrimientos duros con
capas delgadas pueden estar constituidos por una sola capa o bien tienen una estructura
multicapa para así combinar propiedades de materiales distintos o para crear propiedades
específicas de una estructura multicapa, especialmente cuando esta tiene dimensiones de
periodo en la escala manométrica. En la mayoría de casos las estructuras y también los
recubrimientos monocapa pueden incluir una o varias capas intermediarias para aumentar
la adhesión o reducir tensiones residuales.
2.4 Aspectos que influyen en la formación de capas duras
Las propiedades superficiales de los materiales con recubrimientos de capas delgadas,
son independientes del tipo de sustrato y de la resistencia del material utilizado, peo
cuando se realiza un cambio del material base influye en una estructura diferente de la
capa recubierta que esta se manifiesta en el tamaño de grano de la estructura cristalina,
en la orientación con preferencia, que indica hacia donde crecerá la estructura o en la
rugosidad superficial de la estructura.
2.4.1 Composición Química del sustrato
La composición química del sustrato es determinante en la calidad de la capa formada,
como ejemplo de esto se puede hacer mención de la deposición de la capa de TiC o VC
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en aceros para herramientas con alto contenido de carbono, puede dar lugar a la
descarburación exagerada en la superficie del sustrato, lo que ocasiona que se generen
zonas blandas y que no dan suficiente soporte a la capa. Por tanto se puede generar una
disminución en la adherencia del recubrimiento. Esta tendencia depende en gran medida
del contenido y la actividad del carbono, del tamaño y la distribución de estos carburos en
el acero del sustrato. Es determinante que el carbono y los elementos que permiten la
formación de carburos, influyan de una manera agresiva en el comportamiento de la
adherencia de las capas y en la velocidad de deposición de las mismas y por consiguiente
en el espesor [32]. El espesor de capa y el contenido de carbono en la matriz están
relacionados directamente con la temperatura del tratamiento térmico [26]
2.4.2 Propiedades Mecánicas del Sustrato
En conclusión, la respuesta sobre el comportamiento mecánico del sustrato, cuando es
sometido a esfuerzos, dependerá de la naturaleza de cada uno de los componentes
formadores en las capas, la tenacidad como propiedad es la que apoya un buen
comportamiento, pues un sustrato con un buen nivel de tenacidad ofrece un buen soporte
a la capa o recubrimiento en el momento que este es sometido a grandes deformaciones.
Por otro lado, la deformación del recubrimiento y del sustrato genera apariciones de
tensiones en la capa que causan agrietamientos y picaduras, las grietas en la capa
pueden conducir a grietas en el sustrato dando origen a una posible falla conjunta, lo que
ocurre cuando el recubrimiento y el sustrato tienen propiedades elásticas diferentes. Por
ejemplo, si el sustrato es acero rápido con un módulo de elasticidad de 250 GPa, habrá
más concentración de esfuerzos cuando el recubrimiento es de TiN (590 GPa), que
cuando es TiC (470 GPa), o VC (270 GPa) pero el primero compensa la diferencia
presente con mayor ductilidad. También la dureza del sustrato es importante, al
incrementarla esta aumenta notoriamente la resistencia al desprendimiento de la capa [33]
2.4.3 Preparación del sustrato
Las operaciones de fabricación y/o preparación de una pieza para ser recubierta con
materiales duros, son muy importantes, debido a que de ello depende el nivel óptimo de
adherencia o lograr el nivel adecuado de deposición de las capas. Por lo tanto es de
importancia controlar y eliminar los esfuerzos residuales que muy posiblemente con un
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proceso de torneado o de corte por electro erosión permite que estos esfuerzos se
concentren en el material
Si el índice de rugosidad es muy alto se incrementa la posibilidad que el recubrimiento no
sea uniforme debido al crecimiento de estructuras heterogéneas, por el contrario un
acabado superficial fino, permite que la formación de los cristales se entrecruce menos, lo
que permite obtener mejores resultados de adherencia. De manera general se tiene que la
rugosidad debe ser menor a 2µm para herramientas de corte y de 3µm para
herramentales de conformado. [34], los tratamientos térmicos previos se aconsejan
cuando los sustratos van a ser recubiertos a bajas temperaturas y si el proceso se va a
realizar a altas temperaturas, es mejor realizar el tratamiento térmico simultáneamente
con el proceso.
2.5 Proceso TRD
El creador del proceso TRD es Tohru Arai, ingeniero japonés quien en 1965 trabajo con la
Toyota Central Research y Development labs. Inc. (TCRDL). Su  trabajo de investigación
se enfoca en materiales resistentes al desgaste y tratamientos térmicos. En 1968 Arai
desarrolla un proceso para producir capas de carburo sobre la superficie de un sustrato
realizando una inmersión de este material en un baño de sales fundidas; el proceso se
denominó “Toyota Diffusion” (TD) en Japón, “Thermal Diffusion” (TD) en Estados Unidos y
finalmente denominado “Thermo-Reactive Deposition and Diffusion” (TRD) o deposición y
difusión termo-reactiva, el cual se puede realizar con lecho fluidizado o en estado sólido
en caja de polvos. El proceso de TRD se ha usado industrialmente en Japón desde 1969
en la Toyota. Arai publica sus resultados en ASM en 1991 mostrando la viabilidad de
obtener carburos de metales de transición sobre materiales con porcentajes mayores al
0,3 % de carbono en su matriz.
Este proceso llamado (TRD) Proceso Difusión Termo reactiva, es un método para obtener
recubrimientos duros de capas delgadas, adopta los procedimientos de difusión
tradicionales  para la producción de capas duras, especialmente de carburos, a partir de
polvo de metal puro o de ferroaleaciones. Se pueden obtener capas duras de Carburos de
Vanadio, Niobio, Tantalio, Cromo o Titanio densas y metalúrgicamente adheridas a la
superficie del sustrato. Este proceso se fundamenta en los principios de difusión, pero el
elemento que se adiciona no se funde en el sustrato, sino que se deposita sobre la
superficie del blanco para que se realice una combinación con el carbono que proviene del
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material base.
El carbono del sustrato se desplaza hacia la superficie donde se combina con aquellos
elementos externos que son formadores de carburos, el compuesto duro que se obtiene
se forma a partir de la superficie otorgando a la capa externa propiedades muy diferentes
a la del sustrato. Para que el proceso sea efectivo es necesario realizarlo en temperaturas
altas, siendo la temperatura de austenización el punto más efectivo para generar estos
recubrimientos.
Es necesario precalentar las piezas que van a sufrir las condiciones del tratamiento, con el
propósito de generar una amplia reducción en la distorsión y en el tiempo del tratamiento.
Las temperaturas que determinan el proceso oscilan entre los 800°C y los 1200°C durante
el tiempo adecuado que permita hacer crecer la capa hasta el espesor deseado
Figura 2.1 Esquema general del proceso de Deposición Difusión Termo-reactiva (TRD) [26]
2.5.1 Comportamiento del bórax como agente reductor
Como parte del tratamiento, se incorpora el uso del bórax debido a su capacidad para
disolver óxidos, a su gran estabilidad térmica, al bajo nivel evaporación, emisión de gases
contaminantes y su bajo costo [25].  Actualmente puede accederse al bórax en diferentes
presentaciones;
 Pentahidratado − 2 −5
 Decahidratado − 2 −10
 Anhidro − 2
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Estos hidratos pierden agua al ser calentados hasta 450°C, convirtiéndose en anhidros. El
anhidro se encuentra en forma de cristales blancos sueltos, ligeramente solubles en agua
fría, no combustible y cuenta con la característica de ser poco tóxico. Su punto de fusión
es de 741°C y su peso específico es de 2376 Kg/m3.Cuando se genera el contacto con los
metales a temperaturas elevadas estos metales sufren un proceso de corrosión debido a
la presencia del oxígeno.
La capacidad del metal para reducir el bórax se establece mediante la siguiente reacción:
En la presente ecuación, cuando la reacción es termodinámicamente posible a la
temperatura del tratamiento, en el acero, el bórax se reduce y el metal se oxida,
quedando el Boro libre en la mezcla, tendiendo a formar sobre la superficie del material
tratado una capa de Boruro de Hierro (FeB o Fe2B).
Cuando la reacción no es termodinámicamente posible, el metal agregado queda libre de
oxidación, favoreciendo la formación de Carburo.
Cuando la mezcla contiene polvo de ferro vanadio se obtiene la siguiente ecuación:+ → + (2.1)
En cuanto a la energía se aprecia un cambio de +8 kcal:
 El B2O3 tiene una energía libre deformación de óxido igual a -154 kcal / molde
O2 y,
 El V2O3; una energía libre de formación de óxido de -146kcal / molde O2, por
lo tanto la reacción no ocurrirá por tener una energía libre positiva mayor, esto
significa que el Vanadio queda libre para mezclarse con el Carbono, por tanto
es posible que se formen Carburos.
En el proceso de formación del recubrimiento, el bórax (B2O3) no sólo sirve como medio
donde ocurren las reacciones, sino que permite la reducción del óxido del metal que se
adiciona a la mezcla. Esto beneficia la obtención de superficies limpias, facilitando la
deposición del metal y la formación de las capas de carburo.
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2.5.2 Propiedades de los recubrimientos TRD
La dureza depende del tipo de Carburo depositado, cuando se obtiene VC, se puede
alcanzar una dureza de 3500 Vickers, en el caso de NbC esta aproximadamente en 2800
Vickers. [9]
Figura 2.2 Comparación del porcentaje de desgaste contra velocidad de deslizamiento para diferentes
recubrimientos [26]
Se ha confirmado una buena resistencia al desgaste con diferentes materiales los cuales
han sufrido recubrimientos de capas delgadas, en la figura 2 se muestran recubrimientos
sobre aceros de herramientas AISI D2 permitiendo establecer el porcentaje de desgaste
con relación a la velocidad de deslizamiento realizada en una prueba de desgaste y así
determinar el comportamiento de los recubrimientos frente a la condiciones del material,
afirmando así, que los recubrimientos obtenidos por TRD muestran un comportamiento
optimo y con mejores propiedades mecánicas que permiten disminuir coeficiente de
fricción y aumentar la resistencia al desgaste. Las grandes bondades que exhiben estos
recubrimientos, principalmente están atribuidos a la dureza elevada del recubrimiento y a
una fuerte adherencia de este sobre el sustrato [51].
Los recubrimientos de VC y de NbC son los que presentas mejores desempeños en los
requerimientos de desgaste. En el caso de aplicaciones donde la resistencia a la
oxidación a temperaturas elevadas es el principal requisito, un recubrimiento Cr7C3 es más
adecuado [51] mostro que un acero con recubrimiento de VC o de NbC exhibía una
resistencia la desgaste entre 10 y 30 veces superior a un acero templado.
En cuanto a la dureza la figura No 3 muestra una comparación de diferentes
recubrimientos con diferentes técnicas evidenciando así sus propiedades mecánicas y
dureza
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Figura 2.3 Microdureza vickers de recubrimientos obtenidos por diferentes tratamientos [50]
2.5.3 Mecanismo de formación de la capa
Una vez que se pone en contacto el sustrato que contiene Carbono (Ca) disuelto en la
mezcla con los agentes de tratamiento a la temperatura indicada, se produce una
reacción química del Carbono con los elementos formadores de Carburo (C) presentes
en la matriz, de donde se obtienen las capas superficiales de Carburos. Situación que
resulta una vez que las energías libres de formación del Carburo son negativas. La
reacción varia cuando la energía es ligeramente negativa, en este caso se alcanza el
equilibrio rápidamente, por ende no se presenta la formación de Carburos. La figura 2.4
[1] [2] [51] muestra el proceso de formación del recubrimiento en un proceso TRD, la
composición química del recubrimiento es prácticamente independiente de la
composición química del sustrato.
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Figura 2.4 Esquema del mecanismo de formación del recubrimiento de carburos en el proceso TRD
[52]
La obtención de recubrimientos en las superficies de piezas tratadas en baños de bórax,
depende de los aditivos presentes en los baños el tipo de recubrimiento formado puede
ser explicado considerándose las energías libres de formación de carburo y de óxido
relativas al elemento disuelto
Para la formación de capas de Carburos se deben seguir los siguientes pasos:
 En la matriz se disuelve el elemento formador de Carburo con el Bórax, contenido
en la ferroaleación en polvo.
 El Carbono libre en el Acero se combina con el elemento formador de carburo
para producir la capa superficial dura. Normalmente la tendencia es a trabajar
con Aceros de medio o alto Carbono.
 A medida que el Carbono del sustrato llega a la superficie, la capa crece para
reaccionar con el elemento formador de Carburo.
 El espesor de la capa formada es independiente de la composición de la mezcla,
siempre que se incorporen porciones suficientes de los elementos formadores de
Carburo.
Se ha establecido que existe una relación entre la temperatura del proceso, el tiempo de
inmersión, la clase de material del sustrato, el tipo de Carburo y el tamaño del área que
se espera recubrir.
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A mayor temperatura se aumenta la tasa de difusión del Carbono (C). Se observa un
incremento uniforme de la capa, de donde se puede obtener una relación
aproximadamente lineal entre el espesor de la capa y el contenido de Carbono en la
mezcla la figura 2.5 muestra la relación del espesor de la capa y el tiempo de inmersión
en el baño de sal
Figura 2.5 Espesores de recubrimientos de VC formados en aceros W1 tratado en baño de bórax
contenido de 20% FeV [50]
Según Arai y Harper la relación entre el tiempo de inmersión y el espesor del
recubrimiento dependen de la ecuación
= (2.2)
Dónde:
t = Tiempo de crecimiento
k = Constante de tasa de crecimiento del recubrimiento (cm2/s) en función de la
temperatura
e = Espesor del recubrimiento.
El espesor del recubrimiento es independiente de la composición del baño desde que la
cantidad de EFC´s adicionados sean suficientes, lo que corresponde a contenidos de
Ferro-vanadio, Ferro-Niobio superiores al 10%. Generalmente, no existen espesores
diferentes entre las camadas de VC o de NbC [50].
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2.6 Tribología
Las propiedades tribológicas de los recubrimientos duros modernos son, en general, muy
importantes en sus aplicaciones y usualmente son muy diferentes de las propiedades
tribológicas de los materiales macizos que forman las piezas recubiertas. También son
bastante distintos los procedimientos utilizados para la caracterización de las propiedades
tribológicas de los recubrimientos duros en capa fina cuando se comparan con los
procedimientos de caracterización clásicos empleados en la ingeniería metalúrgica
convencional. La palabra tribología es derivada de la palabra griega “tribos” que significa
frotamiento, por tanto la traducción literal podría ser “la ciencia del frotamiento”. Los
diccionarios definen tribología como la ciencia y la tecnología de superficies interactuando
en movimiento relativo y prácticas relacionadas. La tribología estudia condiciones de
operación aplicadas a problemas de gran significado económico, es decir, fiabilidad,
mantenimiento, y desgaste de equipo técnico, en el rango de dispositivos desde naves
espaciales hasta del hogar. Las interacciones superficiales en una interface tribológica y
su entendimiento requieren conocimiento de varias disciplinas incluyendo física, química,
matemáticas aplicadas, mecánica de sólidos, mecánica de fluidos, termodinámica,
transferencia de calor, lubricación, diseño de máquinas, entre otras.
El rápido desarrollo de la tribología sin lubricación se debe a la aparición de los
recubrimientos duros en los últimos años y ésta se debe en gran parte a la disponibilidad
de procesos para hacer recubrimientos como PVD, CVD o TRD con los cuales se pueden
lograr propiedades que antes eran inalcanzables. Aunque los principios fundamentales de
la mayoría de estos procesos han sido conocidos desde varios años atrás, los
requerimientos para la explotación a escala industrial sólo se han podido satisfacer en los
últimos años.
Actualmente, existe un considerable conocimiento teórico acerca de las propiedades
mecánicas y tribológicas de superficies recubiertas y hay un consenso muy general de los
mecanismos físicos y químicos básicos que ocurren.
En el caso de las pruebas tribológicas experimentales no están claras del todo, las
contribuciones de los parámetros de prueba sobre cada caso particular, debido a la
complejidad de los mecanismos en los contactos tribológicos. Por tanto, aún se está lejos
de la situación donde el coeficiente de fricción o la tasa de desgaste, se puedan predecir
con certeza para las condiciones de un contacto particular en base únicamente análisis
teóricos.
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Una indicación de esto, puede ser encontrada en numerosos artículos publicados que
describen medidas experimentales de propiedades de fricción y desgaste de
recubrimientos, entre los cuales es difícil comparar el desempeño de un recubrimiento
determinado, debido a que las medidas son efectuadas con diferentes tipos de aparatos,
diferentes geometrías de contacto, diferentes parámetros de prueba y en diferentes
ambientes.
Figura 2.6 Esquema de (a) dos superficies rugosas en contacto y (b) áreas de contacto
correspondientes
Cuando dos superficies nominalmente planas son colocadas en contacto, la rugosidad
superficial causa muchos puntos de contacto discreto, figura 2.6 La suma de las áreas de
todos los puntos en contacto constituye el área real de contacto o simplemente el área de
contacto, y para la mayoría de los materiales ésta será sólo una pequeña fracción del área
aparente (nominal) de contacto, la cual ocurriría si las superficies fueran perfectamente
lisas. El área real de contacto es una función de la textura superficial, propiedades del
material y las condiciones de carga.
Inicialmente el contacto entre dos superficies ocurrirá en pocos puntos que soportan la
carga normal W, cuando la carga normal es aumentada, el número de asperezas en
contacto aumenta y el área de los contactos crece también para soportar la carga
aumentada. En la región de los puntos de contacto ocurre deformación, estableciendo
tensiones que son opuestas a la carga aplicada. El modo de la deformación superficial
puede ser elástico, plástico, o bien visco elástico. Las tensiones locales en los puntos de
contacto son mucho más altas que las tensiones nominales calculadas según el área
nominal de contacto. Aunque las tensiones nominales pueden estar en el rango elástico,
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las tensiones locales pueden exceder el límite elástico y el contacto cederá plásticamente.
Las propiedades tribológicas que se estudian en este trabajo son la fricción y el desgaste,
ambos fenómenos referidos al deslizamiento en seco, sin lubricación, que en la práctica
solamente es realizable cuando los pares en deslizamiento están formados por cuerpos
sólidos.
2.6.1 Fricción
La fricción se define como la resistencia al movimiento que es experimentada durante el
deslizamiento, cuando un cuerpo se mueve tangencialmente sobre otro con el cual está
en contacto. La figura 2.7 muestra un esquema de la fuerza tangencial resistiva, la cual
actúa en una dirección directamente opuesta a la dirección del movimiento la cual es
llamada fuerza de fricción f
Figura 2.7 Diagrama de cuerpo libre que ilustra el deslizamiento de un cuerpo libre sobre una
superficie.
Si dos cuerpos se colocan en contacto, el valor de la fuerza tangencial que es requerido
para iniciar el movimiento es la fuerza de fricción estática Fs. La fuerza tangencial
requerida para mantener el movimiento relativo es conocida como la fuerza de fricción
cinética o dinámica, Fk. La fuerza de fricción estática es mayor o igual a la fuerza de
fricción cinética. La fricción no es una propiedad del material, es una respuesta del
sistema.
2.6.2 Leyes de la fricción
Existen dos leyes básicas de fricción que se cumplen en un amplio rango de aplicaciones.
Estas leyes son conocidas como leyes de Amontons, después de que el físico francés
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Guillaume Amontons las redescubrió en 1699; Leonardo da Vinci, sin embargo, fue el
primero en introducir el concepto de coeficiente de fricción como la relación entre la fuerza
de fricción y la carga normal, pero sus cuadernos permanecieron sin publicar 200 años
[35]. La descripción de estas leyes inicia con:
= (2.3)
La ecuación (2.1) explica que F es la fuerza de fricción, W es la carga normal sobre el
contacto y µ es una constante conocida como el coeficiente de fricción estático (µs) o
coeficiente de fricción cinético (µe) que es independiente de la carga normal. En el caso
de la fuerza de fricción estática es posible expresar esta ley en términos de ángulo de
reposo límite Ɵ definido por:
= (2.4)
En esta ecuación (2.2), Ɵ es el ángulo tal que un cuerpo de algún peso, colocado sobre
un plano inclinado a un ángulo menor que Ɵ desde la horizontal permanecerá estacionario
mientras que si se aumenta la inclinación del ángulo a Ɵ, el cuerpo empezará a deslizar
hacia abajo, como lo muestra la figura 2.8. Estas consideraciones se cumplen igualmente
para los casos de fricción sin y con lubricación. El coeficiente de fricción sin lubricación
puede variar en un amplio rango, desde valores muy pequeños de 0.02 a valores tan
grandes como 10 o incluso mayores en el caso de metales blandos y limpios deslizando
contra ellos mismos en vacío [35].
La segunda ley plantea que la fuerza de fricción (o coeficiente de fricción) es
independiente del área aparente de contacto entre los cuerpos en contacto, (pero no del
área real de contacto) por este motivo un paralelepípedo de cualquier peso sufrirá la
misma fuerza de fricción apoyado sobre cualquiera de sus caras.
A estas dos leyes se añade una tercera ley, que es con frecuencia atribuida a Coulomb en
[35]. Esta ley estipula que la fuerza de fricción cinética (o coeficiente de fricción) es
independiente de la velocidad de deslizamiento una vez el movimiento empieza.
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Figura 2.8 Diagrama de equilibrio para un cuerpo sobre un plano inclinado con fricción estática.
El coeficiente de fricción puede ser muy bajo para superficies muy lisas o a cargas por
debajo del rango micro a nano-Newton, por ejemplo el coeficiente de fricción de SiO2
recubriendo Si (111) contra diamante inicia en 0.05 y empieza a aumentar por encima de
cierta carga crítica. La deformación totalmente elástica y la carencia de contribuciones
debidas al desgaste son las responsables de la baja fricción a cargas por debajo de la
carga crítica. Es importante enfatizar que µ en general es una constante independiente de
la velocidad de deslizamiento pero su valor depende ciertamente de las condiciones de
operación (temperatura, humedad, presión ambiental). Si dos superficies sólidas están
limpias y sin capas de óxidos pueden presentar una alta fricción en contacto, mientras que
si estas superficies se encuentran contaminadas el valor de la fricción en general es
menor. Algunos pares de materiales pueden mostrar una cierta dependencia de los
coeficientes de fricción estático y cinético con la carga normal, la velocidad de
deslizamiento y el área aparente.
2.6.3 Mecanismos de fricción en deslizamiento
Respecto a los mecanismos básicos de fricción en deslizamiento, el antiguo modelo de
Coulomb que pretendía explicar la fricción por la interacción puramente cinética del
movimiento microscópico entre las superficies fue abandonado, desde que se conoce la
fricción como un proceso que incluye mecanismos de disipación de energía. Bowden y
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Tabor (1950) propusieron que para materiales dúctiles en deslizamiento, en los puntos de
contacto individual (puntas de las asperezas) se generan altas presiones que causan
soldadura local y las soldaduras formadas son cortadas subsecuentemente por
deslizamiento relativo de las superficies, figura 2.9, a esto se le conoce como el
mecanismo de adhesión. La rotura ocurre en las regiones más débiles en cualquier parte
de la interfase o en uno de los cuerpos unidos. Después de romper los contactos
existentes, se forman nuevos contactos. Debido a que la adhesión ocurre a partir de
fuerzas moleculares entre las superficies, las fuerzas adhesivas son de la misma
naturaleza e intensidad que las fuerzas que existen entre las moléculas del material en
volumen.
Figura 2.9- Esquema del mecanismo de fricción por adhesión durante el deslizamiento de dos
superficies rugosas en contacto.
Durante el deslizamiento de una superficie respecto a otra, pueden ocurrir interacciones
que generan puntos de adhesión entre los dos cuerpos, cuando ocurre un proceso de
corte entre estos puntos de adhesión se pueden generar fragmentos de los materiales en
contacto, los cuales contribuyen a aumentar la fricción entre las superficies. Cuando la
fricción está dominada por la presencia de fragmentos sueltos entre las dos superficies, a
este mecanismo se le conoce como fricción por impurezas abrasivas, figura 2.10. Bajo
este mecanismo, la fuerza de fricción depende de la resistencia al corte de los materiales.
En el caso de fricción entre materiales con elevado desgaste, los fragmentos
desprendidos pueden intervenir en el deslizamiento actuando
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Figura 2.10 Esquema de la fricción causada por impurezas abrasivas
El mecanismo de fricción en deslizamiento por deformación se basa en la interacción
micro o macroscópica que puede ocurrir durante el deslizamiento de una superficie
respecto a otra, donde las asperezas del material más duro aran surcos en la superficie
del más blando causando deformación plástica, esta interacción también puede resultar
en fractura, rotura o fragmentación, figura 2.11. El arado no sólo aumenta la fuerza de
fricción, sino que también crea partículas de desgaste, las cuales aumentan la fricción y el
desgaste.
Figura 2.11 Esquema del mecanismo de fricción en deslizamiento por deformación.
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Si las asperezas de una superficie más dura que otra pueden ejercer una acción de arado
sobre la superficie blanda vía deformación plástica, se requiere energía para esta
deformación. Esta teoría es ampliamente aceptada para la fricción de metales y
cerámicos. En la fricción de metales y cerámicos, si se asume que hay una influencia
despreciable entre los procesos de deformación y de adhesión durante el deslizamiento,
éstos se pueden sumar y la fuerza de fricción total F es igual a la suma de las fuerzas
necesarias para cortar juntas adheridas Fa, y las necesarias para suministrar la energía
de deformación Fd. Por tanto, se puede escribir,= + (2.5)
En ambas teorías de adhesión y deformación, hay deformación local y la magnitud de la
fricción es influenciada por las propiedades físicas y químicas de las superficies que
interactúan. Para materiales frágiles, se debe considerar los contactos de fractura,
adhesivos, la deformación frágil y la resistencia a la fractura del material.
La fuerza de fricción por adhesión Fa será igual al área real de contacto Ar (área de
contacto de las asperezas adheridas) multiplicada por la tenacidad de cizalla del material
más débil δa
= + (2.6)
El coeficiente de fricción por adhesión para un contacto sin lubricación será
= = = (2.7)
Donde Pr es la presión real media (presión que soportan las asperezas aplastadas).
Teniendo en cuenta que el material es dúctil esta presión coincide numéricamente con la
dureza H del material más blando del par, la ecuación 2.5 se transforma en
= (2.8)
El δa es propiamente la tenacidad de cizalla de las asperezas adheridas, pero
seguramente no difiere mucho de la tenacidad de cizalla del material en volumen. Para
materiales dúctiles en particular para metales a es aproximadamente igual a 1/5 de su
43
dureza.
≈ 5 (2.9)
Como consecuencia se deduce que:
≈ (2.10)
La fuerza asociada a las asperezas que se deforman Fd en vez de romper, será análoga a
ésta Fa, solamente que cambiando el valor del coeficiente a por tanto:
> (2.11)
Estas consideraciones serían adecuadas para la fricción entre dos materiales dúctiles
pero en el caso de los recubrimientos duros, la mayoría de los pares en contacto se
pueden considerar materiales frágiles. Para estos materiales la deformación de las
asperezas probablemente no tiene lugar y la fractura de las asperezas tiene lugar
ciertamente pero obedeciendo a unas leyes distintas a las consideradas en la ecuación
2.4 Una ecuación que describiera correctamente la fuerza de fricción debida a la fractura
de asperezas en contacto en pares de materiales frágiles tendría que tener en cuenta la
tenacidad de fractura en el lugar de la tenacidad de cizalla. Esto conduce a unas
previsiones para los coeficientes de fricción en este último caso en las que éste no es
independiente de la rugosidad ni de la dureza de los materiales en contacto.
2.6.4 Caracterización de la fricción en deslizamiento sin
lubricación
Para la caracterización de la fricción se utilizan diferentes técnicas todas ellas basadas en
producir el deslizamiento a lo largo de una pista, aplicar una carga normal, y medir la
fuerza tangencial de fricción. Para los ensayos de fricción sin lubricación los equipos más
utilizados son los basados en punta sobre disco giratorio “pin-on-disk” y bola sobre disco
giratorio “Ball-on-disk”. En estos equipos la muestra es plana y está sujeta en un porta
muestras que gira a velocidad constante, el contra-cuerpo puede ser una bola fija que se
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apoya sobre la muestra y describe un círculo de diámetro fijo, el ensayo tiene lugar pues
sobre una pista de deslizamiento de forma circular. El contra-cuerpo pasa muchas veces
por el mismo sitio. A lo largo del ensayo, la carga normal y la velocidad se mantienen
constantes, mientras que la fuerza tangencial de fricción se mide constantemente con un
sensor y se registra a lo largo del tiempo y de las múltiples vueltas.
Dado que los ensayos sin lubricación se efectúan en general sobre pares de fricción
disímiles, el material de la bola se escoge entre los disponibles, por ejemplo, acero u otros
metales, cerámicas (Al2O3) y cermets (WC-Co). El material de la muestra plana admite
más variedad tanto si es una muestra maciza como si es un recubrimiento sobre la
muestra.
Los equipos de ensayo de bola sobre disco acostumbran a trabajar con humedad
controlada y en algunos casos con temperatura de la muestra variable. Estos equipos
también pueden admitir ensayos de fricción con lubricación sumergiendo la muestra y la
bola dentro del líquido lubricante.
El registro de la fuerza de fricción se efectúa y se representa el coeficiente de fricción a lo
largo del tiempo como el cociente de la fuerza de fricción dividido por la carga normal.
Estos registros muestran la evolución del coeficiente de fricción a lo largo de todo el
ensayo.
Durante el deslizamiento sin lubricación ocurren transiciones en los mecanismos de
fricción y ocurren cambios en las condiciones de acoplamiento de las superficies. La figura
2.12 muestra una curva típica obtenida en un ensayo de fricción. Durante un primer
período llamado tiempo de ajuste inicial (1) “initial setting time”, el coeficiente de fricción
acostumbra a variar ampliamente bien creciendo o bien disminuyendo. En este período
pueden ocurrir distintos fenómenos: que las asperezas sean deformadas o bien
desgastadas por lo que las superficies se pueden acoplar mejor, que las películas
superficiales iniciales se desgasten (óxidos, contaminantes, etc.) o que se formen nuevas
películas estables. Después del tiempo de ajuste inicial la fuerza de fricción generalmente
se estabiliza (2). El valor medio de la fricción medida durante el período estable se
considera como el coeficiente de fricción del par ensayado. Dado que se trata de un
ensayo de fricción de múltiples pasadas, el estado de la pista de deslizamiento en la
muestra puede degenerar y después de un largo período estable puede ocurrir un
aumento abrupto de la fricción, en general catastrófico (3). Después de este cambio
abrupto el coeficiente de fricción se puede volver a estabilizar (4), presentando
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fluctuaciones debido a las partículas de desgaste presentes en el par tribológico. El tiempo
de ajuste inicial es crítico para una vida larga del par de fricción, un período de ajuste
inicial incorrecto puede resultar en serios daños y falla prematura.
Figura 2.12- Curva típica del coeficiente de fricción µ en función de los ciclos, el tiempo o la distancia
recorrida. Modificado de [53]
El rango de valores de coeficientes de fricción sin lubricación es muy amplio. La tabla1.1
muestra los coeficientes de fricción de varios pares de materiales con aplicaciones
técnicas, los cuales han sido medidos en sistemas de bola sobre disco a condiciones
ambientales de temperatura y humedad, bajo diferentes condiciones de carga, velocidad y
diámetro de huella. Hay pares de los que reportan no un valor sino un rango de
coeficientes de fricción debido a que estos valores han sido una recopilación de la
literatura y tanto las condiciones de depósito de los recubrimientos, como las condiciones
de prueba y los resultados encontrados son variados.
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2.7 Desgaste
El desgaste es definido como el proceso de remoción de material de una superficie sólida,
como un resultado del movimiento relativo de esta superficie respecto a otra en contacto.
En el proceso continuado de desgaste, el material puede ser removido de la superficie y
expulsado o puede resultar transferido a la otra superficie o también puede romperse y
quedar atrapado dentro del contacto como una partícula libre de desgaste. En el caso de
la transferencia de material desde una superficie a otra, la pérdida de masa o volumen
neto de la interfase sería cero, aunque una de las superficies sería desgastada. En un
proceso de contacto tribológico la fuerza de fricción también está asociada a la evolución
del desgaste, sin embargo, su relación no es bien entendida. Algunas veces se asume
que interfases de alta fricción exhiben altas tasas de desgaste. Esto no es necesariamente
verdad, por ejemplo, las interfases entre metales pulidos y polímeros exhiben baja fricción
y simultáneamente alto desgaste, mientras que las interfaces entre materiales cerámicos
exhiben moderada fricción pero muy bajo desgaste. Sin embargo, esto no es una regla
general y hay contradicciones, la tabla 2.3 muestra pares tribológicos que determinan el
valor del coeficiente de fricción [81].
Tabla 2.3- Coeficientes de fricción de pares típicos en un medio sin lubricación [79]
Par Tribológico COF (µ)
Cr-acero 0,68-0,88
Teflón-acero 0,04
Vidrio-metal 0,7
TiN-acero 0,6-0,7
TiAlN-CrN 0,7
CrN-acero 0,6-0,8
(TiAl)N-acero 0,7-0,9
CrN-acero 0,6-0,8
Cr-Cr 0,41
Ti(B,N)-acero 0,6-0,9
TiC-acero 0,25
BC-acero 0,2-0,4
a-C-acero 0,14
a-C:H-acero 0,2-0,5
DLC-Diamante 0,07
acero-acero 0,74
hierro-hierro 1,0
Diamante-metal 0,1-0,15
WC-WC 0,2-0,25
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El desgaste ocurre por mediación de fenómenos mecánicos y de fenómenos químicos. El
desgaste por todos los mecanismos, excepto por fatiga mecánica ocurre mediante
remoción gradual de material en numerosas porciones diminutas que pueden variar
enormemente en su tamaño desde nivel atómico hasta micras. En varios casos, el
desgaste puede ser iniciado por un mecanismo y puede avanzar por otros mecanismos
distintos. En el proceso de desgaste se distinguen mecanismos principales que sólo tienen
en común la remoción de material desde el roce de superficies. Los mecanismos más
comunes son: adhesivo y abrasivo.
2.7.1 Desgaste adhesivo
En los puntos de contacto reales entre dos superficies en deslizamiento, puede ocurrir la
adhesión instantáneamente entre las asperezas de cada superficie y con el movimiento,
los contactos adheridos son cortados por el deslizamiento generando fragmentos. De
forma similar como se describió el mecanismo de fricción por adhesión. Los fragmentos
resultantes pueden quedar adheridos y transferidos a la otra superficie o bien
desprenderse y ser partículas de desgaste libres. El desgaste por adhesión también
puede ocurrir átomo a átomo, resultando una huella de desgaste muy suave.
El volumen en un desgaste adhesivo V es generalmente proporcional a la carga aplicada
W y a la distancia de deslizamiento x y usualmente es inversamente proporcional a la
dureza H de la superficie que es desgastada, por tanto el volumen desgastado está dado
por
= (2.12)
Donde k es un coeficiente de desgaste adimensional que depende de los materiales en
contacto y su limpieza. Esta relación fue observada primero por Holm (1946) y Archard
(1953) [35].
El análisis de Archard para justificar la expresión 2.10 sugiere dos reglas sencillas de
desgaste: que el volumen desgastado es independiente del área aparente Aa y que es
directamente proporcional a la carga aplicada. Estas reglas son análogas a las leyes de
Amontons de fricción. Además, el desgaste se mantiene constante al aumentarla distancia
de deslizamiento o el tiempo y es independiente de la velocidad de deslizamiento.
En los casos prácticos los contactos adhesivos cumplen la ecuación 2.10 de desgaste
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adhesivo con una k constante para un par de deslizamiento dado, entonces el volumen de
material desgastado es inversamente proporcional a H, esta situación se da bastante bien
con los pares metal-metal. Por otro lado también se observa y se puede justificar una
dependencia del desgaste con el módulo elástico de los materiales y con su rugosidad en
el sentido de que un mayor módulo elástico y una mayor rugosidad disminuyen el
desgaste. Sin embargo, fuera de los contactos metal-metal, en el caso de materiales
extremadamente duros y frágiles la resistencia a la fractura puede afectar mucho el
desgaste y estas reglas no se cumplen. En muchas combinaciones de materiales, el
desgaste para cargas muy elevadas deja de ser constante y puede aumentar linealmente
con la carga (presión), o puede presentar abruptamente cualquier aumento o disminución
para algunas cargas críticas. Esto puede ser explicado por la rotura o formación de capas
de óxido o bien la introducción de nuevos mecanismos de desgaste inducidos por la
presión. Según la ecuación 2.10 el desgaste es independiente de la velocidad de
deslizamiento, sin embargo, en algunos casos se observa alguna dependencia para unas
velocidades de deslizamiento críticas.
2.7.2 Desgaste abrasivo
Es el segundo mecanismo de desgaste. Este tipo de desgaste sucede cuando asperezas
de una superficie dura o bien partículas libres duras deslizan sobre una superficie más
blanda y producen daño en esta superficie por deformación plástica y fractura. Las dos
situaciones del desgaste abrasivo son presentadas en la figura 2.13. Para el primer caso
figura 2.13a, la superficie más dura de las dos que rozan (abrasión de un cuerpo sobre
otro) produce abrasión en la superficie más blanda y en el segundo caso figura 2.13b, la
parte dura es un tercer cuerpo, generalmente pequeñas partículas abrasivas atrapadas
entre las dos superficies y lo suficientemente duras como para producir abrasión en una o
ambas superficies del contacto (abrasión por tercer cuerpo). En algunos casos el
mecanismo de desgaste puede ser adhesivo al inicio, con lo que se generan partículas de
desgaste que quedan atrapadas en la interfase actuando como un tercer cuerpo de
desgaste abrasivo.
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Figura 2.13 Ilustración de dos formas de desgaste abrasivo: (a) una superficie áspera y dura
deslizando sobre una superficie más blanda y (b) partículas abrasivas libres (tercer cuerpo) atrapadas
entre las superficies. [62]
La mayoría de superficies metálicas y algunas cerámicas muestran clara evidencia de flujo
plástico causado por abrasión durante el deslizamiento, el aspecto de la huella de
desgaste tal como aparece en las fotografías realizadas en el microscopio óptico presenta
trazas y también residuos de las partículas duras que han causado la abrasión. En el caso
de materiales frágiles con baja resistencia a la fractura, el desgaste ocurre por fractura en
vez de flujo plástico, en estos casos, el surco desgastado presenta un significativo
agrietamiento.
De forma similar a la ecuación deducida por Archard para el desgaste adhesivo, el
desgaste abrasivo de contactos plásticos se puede cuantificar de acuerdo a la expresión
= (2.13)
Donde kabr es un coeficiente de desgaste adimensional que puede incluir los efectos de
distribución geométrica de las asperezas, W es la carga normal aplicada, s es la longitud
de la traza de abrasión y H es la dureza del material más blando [35].
2.7.3 Fricción y desgaste de metales
Los metales y aleaciones metálicas con superficies limpias en contacto bajo carga normal
exhiben alta adhesión, como consecuencia se obtiene alta fricción y desgaste. El desgaste
de superficies metálicas limpias puede ser muy alto en vacío. La más ligera contaminación
puede mitigar el contacto o formar películas químicas las cuales reducen la adhesión,
resultando en la reducción de la fricción y el desgaste. En el caso de los metales blandos,
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como In, Pb, y Sn, el área de contacto es grande, aún a bajas cargas, resultando un alto
desgaste. Los metales duros como Co, Mo y Cr exhiben baja fricción y desgaste. En
general, el desgaste para las aleaciones tiende a ser más bajo que para los metales
puros.
2.8 Propiedades Mecánicas
2.8.1 Dureza
La dureza es una medida de la resistencia de un material a la deformación permanente.
Por ejemplo, en metalurgia dureza es la resistencia de un material a ser penetrado;
mientras que en mineralogía es la resistencia al rayado. Las pruebas de dureza son un
método de inspección muy común, que se utilizan para conocer las propiedades
mecánicas de un material, debido a la relación que existe entre la dureza y otras
propiedades mecánicas del material. Entre la medida de dureza y la prueba de tracción
que mide la resistencia de un material al ser estirado o comprimido, su módulo elástico, su
límite elástico y su tenacidad, los resultados pueden ser paralelos uno del otro; pero la
dureza es una prueba de más simple aplicación y relativamente no destructiva.
La dureza no es una propiedad fundamental de un material. Los valores de dureza no son
absolutos y no hay estándares universales de estos valores. La dureza solamente tiene un
valor cuantitativo en términos de la deformación producida por un indentador de forma
específica, con una carga aplicada, por un tiempo dado. El principal propósito de la
medida de dureza es determinar si un material o el tratamiento particular al que ha sido
sometido son adecuados para un uso específico. Existen los métodos estáticos y
dinámicos de medida de dureza.
2.8.2 Método de rayado para medida de la dureza
Los primeros métodos de medida de dureza consistieron en hacer una prueba de rayado,
con el fin de determinar si un material es capaz o no de rayar a otro y siendo así se
considera a este material que es capaz de rayar como el más duro de los dos. De acuerdo
a este concepto en 1822, se introdujo la escala de Mohs de dureza para minerales. En el
caso de los recubrimientos duros la mayoría estarían en esta escala entre el corindón y el
diamante, ya que con prácticamente todos estos recubrimientos modernos se puede rayar
el corindón pero no el diamante, por tanto, esta escala de dureza presenta un margen
demasiado amplio en el que no se podría distinguir entre la mayoría de los recubrimientos
que existen actualmente.
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2.9 Adhesión
La adhesión es el fenómeno que ocurre cuando dos superficies están unidas de manera
permanente debido a fuerzas que se distribuyen entre ellas. La fuerza de adhesión tiene
su origen tanto en los enlaces moleculares entre el recubrimiento y el sustrato, como en
otras fuerzas. Las fuerzas de unión entre las dos superficies son de diferente magnitud
según sea su origen químico. Fuerzas de Van der Waals, de fijación mecánica o una
combinación de estas. Además de la fuerzas de adhesión, la estabilidad de la unión entre
el recubrimiento y el sustrato están también condicionadas por otras fuerzas que tienden a
unir o a separar el recubrimiento del sustrato determinado por las tensiones residuales.
El objetivo de un test es que determina el nivel de adherencia es conocer la carga critica,
carga más baja a la cual el recubrimiento presenta algún tipo de falla adhesiva o cohesiva,
y el modo de falla de los recubrimientos los cuales van a ser analizados.
Los resultados obtenidos en las pruebas se pueden valorar de forma cualitativa y de
forma cuantitativa y a partir de esas valoraciones, se determina o se compara mejor la
adhesión de varios recubrimientos. La valoración cuantitativa establece cual es la carga
mínima que se requiere para que se produzca un fallo adhesivo sobre el recubrimiento,
esta carga se denomina Carga crítica para el sistema de recubrimiento sustrato. La
valoración cualitativa permite determinar el modo o la manera en que ocurre el fallo
adhesivo sobre el sistema también.
2.9.1 Factores que afectan la adhesión
Existen diferentes causas responsables de las fallas de adhesión de las capas delgadas
como: esfuerzos de tracción por encima de la capa en el caso de piezas adheridas sobre
la capa y cavitación en líquidos; esfuerzos de compresión por debajo de la capa debido a
corrosión del sustrato, etc. y por esfuerzos de compresión o tracción laterales en la capa
tales como deformación por flexión del sustrato (deformación cóncava = compresión de la
capa y deformación convexa = extensión de la capa) o bien deformación por
aplastamiento del sustrato. Además de los esfuerzos externos aplicados, diversos efectos
propios de la capa pueden debilitar la adhesión de ésta al sustrato por ejemplo: curvaturas
por rugosidad, microdefectos en el sustrato o en el recubrimiento, etc.
Un recubrimiento es sólo bueno y útil si su adhesión a la superficie del sustrato es buena.
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La mala adhesión permite desconchado y fallas adhesivas. Las principales causas de una
mala adhesión son:
 Falta de afinidad química entre el sustrato y la capa.
 Falta de contacto, lo cual puede ser causado por la presencia de un cuerpo
extraño (gas, líquido) entre las superficies en unión.
 Tensiones residuales en el recubrimiento.
 Procesos de corrosión entre el recubrimiento y el sustrato.
Entre los procedimientos recomendados para obtener una buena adhesión recubrimiento-
sustrato se tienen:
 Escoger un par recubrimiento-sustrato con afinidad química probada.
 Una buena limpieza previa al depósito, para evitar las regiones sin contacto
interfacial real.
 Depositar a temperaturas elevadas, para mejorar la desorción de gases y la
movilidad superficial de los átomos condensados.
Comúnmente la adhesión se cuantifica como la fuerza de adhesión W’ por unidad de área
requerida para separar dos superficies en contacto, según esto la adhesión tendría
unidades de presión, lo cual permite tener en cuenta la fuerza normal aplicada y las
condiciones a las cuales se ha aplicado. Existen varias técnicas para evaluar la adhesión
de un recubrimiento al sustrato. Estas técnicas son relativamente empíricas, resultan
reproducibles cuando se aplican sobre materiales similares y en una serie análoga de
combinaciones capa-sustrato, dan resultados útiles cuando el método de prueba emplea
condiciones y esfuerzos similares a los que se encuentran en la aplicación práctica de
cada recubrimiento.
2.9.2 Clasificación de las principales técnicas de medida de
adhesión de acuerdo al método empleado para el
desprendimiento del recubrimiento
Según la definición de adhesión práctica, los métodos de determinación de la adhesión se
basan en aplicar una fuerza que provoque la falla en el sistema recubrimiento-sustrato,
causando el desprendimiento del recubrimiento. Existen algunas técnicas de medida de
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adhesión basadas en los métodos de desprendimiento de los recubrimientos entre los
cuales se tienen:
2.9.3 Desprendimiento de un recubrimiento aplicando fuerzas de
tracción sobre él
Entre las técnicas de medida de adhesión que aplican estas fuerzas se tienen la prueba
“pull-off” que consiste en pegar un disco metálico con un pegamento sobre la superficie
del sistema a ensayar y aplicar una fuerza de tracción para desprender el disco, si el
pegamento resiste más que la unión recubrimiento- sustrato permite determinar la fuerza
de esta unión. Otra técnica que ha tenido una amplia aceptación en el campo industrial
para pruebas de adhesión de recubrimientos con poca adhesión es la prueba de la banda
adhesiva, se realizan una serie de cortes con rayador en la superficie del recubrimiento en
forma de cuadrícula, se adhiere encima una banda adhesiva determinada y se aplican
esfuerzos de tracción para despegarla, el número de porciones del recubrimientos que
quedan adheridos al sustrato sin desprenderse cuantifica su adhesión, la norma estándar
de esta prueba de adhesión es la ASTM D-3359 [37]. Estas técnicas se utilizan
habitualmente para evaluar la adhesión de pinturas, barnices y recubrimientos poliméricos
en general, ya que para recubrimientos duros son muy limitadas por la resistencia del
adhesivo que fallaría primero que el recubrimiento. El método de ondas ultrasónicas en un
líquido trata de desprender el recubrimiento provocando cavitación en él mediante ondas
ultrasónicas [38].
2.9.4 Desprendimiento del recubrimiento aplicando esfuerzos de
compresión
Consiste en aplicar fuerzas en la cara interna del recubrimiento que está en contacto con
el sustrato, algunos de los procesos que originan estas fuerzas son corrosión del sustrato,
ondas ultrasónicas, gases a presión y grandes velocidades angulares que provocan
fuerzas centrífugas elevadas sobre el recubrimiento. Los métodos que aplican estas
fuerzas son los menos utilizados.
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2.10 Prueba de Pin On Disc
Para el ensayo de desgaste de pin en disco, la norma ASTM G99 [60] cita que se requiere
un pin con una punta redondeada en posición perpendicular respecto a un disco plano. En
ocasiones, una bola sostenida rígidamente es usada como el pin.
La máquina de prueba causa el giro del disco o del pin alrededor del centro del disco. En
el primer caso el camino de deslizamiento es un círculo en la superficie del disco. El pin
es presionado contra el disco a una carga específica usualmente por medio de un brazo o
palanca de pesos. En la figura 2.14 se muestra la configuración del sistema donde: F es
la fuerza normal en el pin, d es el diámetro del pin o la bola, D es el diámetro del disco, R
es el radio de la pista de desgaste, y w es la velocidad de rotación del disco.
Figura 2.14 Configuración y Esquema del tribómetro utilizado para pruebas de desgaste y rayado [60]
[61]
La cantidad de desgaste en cualquier sistema será en general, dependiente de la carga
aplicada, las características de la máquina, la velocidad de deslizamiento, la distancia de
Deslizamiento, el ambiente y las propiedades de material.
El pin es cilíndrico o esférico, los diámetros son del rango de 2 a 10 mm. El diámetro del
disco es de 30 a 100 mm y tiene un espesor en el rango de 2 a 10 mm. La rugosidad
promedio de la superficie debe ser de 0.8 μm o menos es más recomendado.
Los resultados de desgaste son reportados como volumen perdido en milímetros cúbicos
para el pin y el disco separadamente. La cantidad de desgaste es determinada por
medición de dimensiones lineales apropiadas del pin y del disco, antes y después del
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ensayo. También se puede determinar por peso de ambos antes y después del ensayo. Si
se usa medición lineal, el cambio de longitud o de forma del pin y la profundidad o cambio
de forma del disco en la pista de desgaste, en mm, deben ser determinados por alguna
técnica metrológica adecuada, estas mediciones se convierten a volumen de desgaste en
milímetros cúbicos, usando relaciones geométricas adecuadas. Debido a que la pérdida
de masa es muy pequeña como para obtener una medición precisa, el método de
medición lineal es más usado. Si es medida la pérdida de masa, el valor de pérdida de
masa es convertido a volumen perdido conociendo la densidad del material de la muestra.
Los resultados de desgaste se reportan como graficas de volumen de desgaste contra
distancia de deslizamiento usando diferentes muestras para diferentes distancias.
Las siguientes ecuaciones se usan para calcular la pérdida de volumen cuando el pin fue
Inicialmente de punta esférica de radio R, ecuación 2.12, y el disco es inicialmente plano,
ecuación 2.13, bajo las condiciones que solo uno de los dos miembros fue
significantemente desgastado:
. = ( ) (2.14)
Asumiendo que no hay desgaste significantes del disco. Esta es una relación de
aproximación geométrica que es correcta al 1% (diámetro de la marca de desgaste/radio
de la esfera) <0.3, y es correcta al 5% para (diámetro marca de desgaste/radio de la
esfera) <0.7. La ecuación exacta es la ecuación 2.13
. = ( )( ) (2.15)
Asumiendo que no hay desgaste significante del pin. La ecuación exacta es la ecuación
2.14.
= 2 sin − (4 − ) / (2.16)
Donde
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== ℎ
Las ecuaciones exactas para determinar la perdida de volumen por desgaste son:
Pin con punta esférica, asumiendo desgaste del disco insignificante:
. = + ℎ (2.17)
Donde
ℎ = − − 4 /= ℎ=
Las mediciones de huella de desgaste deben ser hechas por lo menos en dos ubicaciones
representativas en las superficies del pin y el disco y los resultados finales promediados.
En situaciones donde tanto el pin como el disco se desgastan significantemente, será
necesario medir la profundidad del perfil desgastado en ambos miembros. Un método
adecuado usa un perfilómetro que es la única aproximación para determinar la forma final
exacta de las superficies desgastadas y de este modo calcular el volumen de material
perdido debido al desgaste.
En el caso de desgaste del disco, el promedio del perfil de la pista de desgaste puede ser
integrado para obtener el área de sección transversal de la pista y multiplicado por la
longitud promedio de pista para obtener el volumen desgastado del disco.
En el caso de desgaste del pin, el perfil de la marca de desgaste puede ser medido en
dos direcciones ortogonales, los resultados del perfil promediados, y usados en una figura
de revolución calculada para el volumen de desgaste del pin.
Tenga cuidado de usar y reportar el mejor valor de densidad disponible para los
materiales ensayados cuando calcule el volumen perdido a partir de la masa perdida
medida.
Use la Ecuación 2.16 para convertir la pérdida de masa a pérdida de volumen:
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= ( ) × 1000 (2.18)
La tasa de desgaste se calcula con la ecuación
= . (2.19)
Si los materiales ensayados exhiben transferencia considerable entre especímenes sin
pérdida del sistema, el volumen perdido no va a reflejar adecuadamente la cantidad actual
o severidad de desgaste. En esos casos, este ensayo no debe ser usado.
En cuanto al coeficiente de fricción, debe ser reportado si está disponible, describiendo
las condiciones asociadas con las mediciones de fricción. En cuanto a los materiales
ensayados se debe reportar el tipo de material, forma, tratamientos, acabado superficial, y
procesos de preparación de las muestras, si es apropiado, reportar la dureza.
2.11 Prueba de rayado “Scratch Test”
Heavens fue el primero en usar esta prueba, después Benjamín y Weaver y muchos
investigadores más han utilizado el mismo principio pero haciendo cambios en al modelo
teórico original [39]. Una de las razones de la amplia aceptación de esta prueba en la
práctica es debido a que es un ensayo sencillo, que requiere poca o ninguna preparación
de la muestra, suministra resultados cuantitativos de adhesión y es muy rápida.
Este ensayo consiste básicamente en realizar una indentación con un indentador de
geometría Rockwell C (indentador cónico de ángulo apical 120º con radio de 200 µm)
mientras la muestra o el indentador se desplaza en una dirección (dirección de rayado)
[74], manteniendo en todo momento la punta del indentador en contacto con la muestra.
Este rayado puede realizarse a carga constante durante toda una raya y aumentando la
carga en rayas sucesivas, o se puede hacer aumentando la carga progresivamente en
una única raya. La carga aplicada W es aumentada hasta que el surco de deformación en
el sustrato causa tensiones las cuales resultan en fallas de la capa. La carga más
pequeña a la cual el recubrimiento es dañado por falla adhesiva o cohesiva es llamada
carga crítica (Lc) y es determinada por emisión acústica, por el coeficiente de fricción o
por el perfil de penetración y se debe constatar por microscopia óptica o electrónica. La
definición de falla en este caso puede ser el inicio de agrietamiento alrededor del
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indentador, desprendimiento de la película, o la producción de un canal en el cual todo el
recubrimiento ha sido removido.
El tipo de falla del recubrimiento depende en alguna medida de la ductilidad de la película
y del sustrato. La figura 2.15a muestra un esquema de la forma como se realiza una
prueba de rayado, en la figura 2.15b se puede observar una gráfica típica del coeficiente
de fricción vs carga aplicada. A cargas pequeñas el coeficiente de fricción corresponde al
del recubrimiento y en la medida en que se aumenta la carga, la fricción empieza a
aumentar como se van generando fallos en el recubrimiento. Generalmente, para
recubrimientos delgados duros, aparecen microgrietas en la película durante el rayado
antes de la falla de adhesión final. El punto señalado como carga crítica menor
corresponde a la carga mínima a la cual ocurre la primera grieta. El punto en el que se
indica la carga crítica mayor corresponde a la carga a la cual ocurre el desprendimiento
completo del recubrimiento [40].
La carga crítica será en general, función de una serie de parámetros que se clasifican en
dos grupos: intrínsecos y extrínsecos, los cuales se describen a continuación [41].
Parámetros intrínsecos a la técnica de medida
 Radio de la punta del indentador: la presión ejercida por el indentador sobre la
muestra varía como 1/R2 donde R es el radio del indentador, debido al cambio de
área del contacto. Teniendo en cuenta esto se debe tener precaución a la hora de
comparar medidas realizadas con indentadores de radios diferentes.
 Velocidad de rayado: es la velocidad a la cual el indentador recorre la distancia de
rayado.
 Tasa de carga: velocidad a la cual se incrementa la carga linealmente desde un
valor inicial establecido hasta el valor final deseado.
 Desgaste del diamante: este parámetro es muy importante debido a que si el
indentador no presenta una superficie esférica sin defectos, ésta puede causar
daños en la capa no como consecuencia de las tensiones generadas sino por el
contacto físico produciendo arañazos en la capa. Esto se debe controlar mediante
inspecciones microscópicas del indentador antes de realizar cada prueba.
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Figura 2.15 (a) Esquema de la prueba de rayado “Scratch Test” y (b) gráfica típica del coeficiente de
fricción en función de la carga aplicada. [53]
2.11.1 Parámetros extrínsecos a la técnica de medida
 Propiedades del sustrato: la dureza, el módulo elástico, el coeficiente de
expansión térmica y la rugosidad influyen en el nivel de tensiones residuales
acumuladas por la capa.
 Propiedades de la capa: también la dureza, el módulo elástico, las tensiones
residuales, las propiedades de la interfase, rugosidad y espesor de la capa
influyen en el valor de la carga crítica.
 Coeficiente de fricción y fuerza de fricción entre la punta del indentador y la
capa, también se ha encontrado que influyen en la carga crítica.
 Condiciones en la superficie de la capa (existencia de capas lubricantes o
superficiales) y condiciones del ensayo (ambiente, humedad, temperatura)
pueden afectar la estructura y propiedades de la capa y al coeficiente de
fricción.
Cuando los recubrimientos son duros y bien adheridos al sustrato, es necesario utilizar
fuerzas muy elevadas para conseguir el desprendimiento de los recubrimientos, o bien
reducir el radio del indentador para conseguir aumentar la presión. En este último caso se
trabaja con fuerzas muy pequeñas (del orden de mN hasta 10 N), por lo cual esta técnica
se ha denominado microrayado “Microscratch”.
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2.11.2 Mecanismos de falla en el sistema capa-sustrato durante
una prueba de rayado
Es posible que la falla del sistema capa-sustrato, con el consecuente desprendimiento de
la capa, se produzca en la interfase, en el volumen de la capa o en el volumen del
sustrato. Si la falla se produce en la interfase será de tipo adhesivo, mientras que si se
produce en el volumen de los materiales es de tipo cohesivo.
Los modos de falla en pruebas de rayado para recubrimientos duros pueden ser
separados en cuatro categorías [42][43].
 Agrietamiento a través del espesor incluyendo agrietamiento tensil detrás del
indentador, agrietamiento conformal como el recubrimiento es curvado en la traza
de rayado. Estas grietas se pueden extender en el sustrato si es suficientemente
frágil pero usualmente son detenidas en la interfase en un recubrimiento duro
sobre un sustrato más blando.
 Desprendimiento del recubrimiento incluyendo desconchado compresivo delante
del indentador o desconchado inducido por recuperación elástica detrás del
indentador.
 Astillamiento dentro del recubrimiento usualmente observado para recubrimientos
gruesos sobre un sustrato más blando. La prueba de rayado prácticamente no
puede medir la adhesión de recubrimientos más gruesos de 50µm en su forma
convencional, ya que es imposible generar tensiones lo suficientemente grandes
en la interfase antes de que ocurra astillamiento del recubrimiento.
 Astillamiento dentro del sustrato para recubrimientos frágiles sobre sustratos
frágiles donde la adhesión es buena, el sistema tiende a portarse como el material
en volumen frágil y ocurre el astillamiento del sustrato a menos que el
recubrimiento sea suficientemente grueso.
Para recubrimientos y sustratos dúctiles la prueba es dominada por la deformación
plástica y no se observa agrietamiento pero si se puede observar deslizamiento de la capa
sobre el sustrato. Para recubrimientos duros sobre sustratos blandos la deformación del
sustrato es predominantemente plástica, mientras que el recubrimiento puede deformarse
plásticamente o fracturarse cuando es curvado en la traza creada por la deformación
plástica del sustrato. Recubrimientos blandos sobre sustratos más duros tienden a
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deformarse plásticamente y puede ocurrir alguna extrusión entre la punta y el sustrato, en
esta situación ocurre un adelgazamiento del recubrimiento debido a la deformación
plástica y el sustrato se fractura de una manera significativa. Para recubrimientos duros
sobre sustratos duros la deformación plástica es mínima y la fractura domina la respuesta
al rayado [42].
Figura No 2.16 Mecanismos de falla en la adherencia del recubrimiento en el sustrato durante la
prueba de rayado. [54]
Las fallas en la adherencia pueden ser divididas entre las de naturaleza adhesiva y de
naturaleza cohesiva. Las fallas de naturaleza cohesiva son caracterizadas por la
formación de fisuras semicirculares paralelas a la superficie de contacto sin que haya la
exposición del sustrato conforme la figura 2.16. El hecho de que las fisuras no se
propaguen a través de la interface es señal de buena adherencia. Este tipo de falla es
causado por la acción directa de la deformación del recubrimiento y del sustrato por el
indentador. Otro indicador de falla cohesiva es la formación de grietas oriundas del
recubrimiento indicando que es quebradizo. Estas partículas son depositadas en los
surcos y/o lateralmente en la superficie con todo sin revelar el sustrato.
Las fallas adhesivas surgen cuando las fisuras se propagan a través de la interfase
(recubrimiento-sustrato) revelando el sustrato, mostrando una señal de débil adherencia
como puede ser visto en la figura anterior. Las fallas son caracterizadas por la formación
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de partículas en el recubrimiento relacionadas con los diferentes grados de fragilidad y
con sus propiedades elasto-plasticas y todavía con las tensiones residuales internas [55].
2.12 Consideraciones para realizar pruebas de desgaste.
Las razones más comunes por las que se realizan pruebas de desgaste, son para obtener
datos experimentales para ser aplicados a un fin específico, como es el conocer; la vida
útil de un acoplamiento, evaluar los costos de mantenimiento y obtener un funcionamiento
más confiable del sistema. De igual forma éstas permiten estudiar y evaluar los
mecanismos de desgaste que se presentan, así como las ecuaciones algo empíricas
asociadas. En consecuencia se puede determinar y caracterizar el comportamiento del
desgaste.
La confiabilidad de las pruebas depende de la selección del tipo y nivel de la misma. Una
forma de comprobar lo anterior, es realizar un análisis comparativo entre las piezas
desgastadas y las probetas que son sometidas a un proceso determinado de desgaste.
Por lo que se concluye que para huellas de desgaste de iguales características, el
mecanismo que lo generó debe ser el mismo. Motivo por el cual, las pruebas de desgaste
no son únicas, sino que es el resultado de las necesidades dirigidas a situaciones
concretas. Por otro lado existe la normatividad de tribómetros, donde se establecen
parámetros para los diferentes tipos de pruebas, esto con el fin de estandarizar y poder
relacionar los datos obtenidos en diferentes institutos y centros de investigación.
En forma general, se puede establecer que la simulación realizada a través de los
tribómetros, debe representar lo mejor posible los parámetros y condiciones de desgaste.
Existen tres niveles de simulación, donde la complejidad de ésta depende de los
requerimientos y propósitos de la prueba.
El primer nivel de simulación o fundamental, establece los sistemas naturales de
desgaste, por ejemplo: donde se representa el contacto rodante, deslizante o de impacto;
el desgaste en condiciones lubricadas o sin lubricar; la erosión por partículas o líquidos;
etc. Este tipo de pruebas, provee información general de los materiales existentes, o en
desarrollo, lo que permite identificar sus tendencias y comportamientos [44].
Para el segundo nivel de simulación, los valores de los parámetros son la clave para
realizar las pruebas; por lo que es primordial identificar cuáles son los más importantes y
significantes en el sistema; así como su intensidad. Los parámetros a considerar son por
ejemplo: carga, velocidad, esfuerzos y temperatura; entre otros.
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El tercer nivel de simulación, es básicamente la réplica del sistema, donde todos los
parámetros son similares o iguales; la única diferencia difiere en que la prueba se puede
controlar y a la vez suministrar una serie de datos experimentales.
2.12.1 Parámetros básicos de pruebas de desgaste.
Existen tres tipos de parámetros básicos, los cuales se conocen como estructurales,
operacionales y de interacción. Los parámetros estructurales, establecen la configuración
básica de un sistema y consta de cuatro elementos: dos elementos tribológicos, un
elemento interfacial y el medio ambiente. Estos se agrupan en dos grupos; donde el
primero establece las propiedades de los elementos tribológicos, tales como:
 Parámetros químicos: composición química, composición de la superficie.
 Parámetros físicos: conductividad térmica
 Parámetros mecánicos: módulo de elasticidad, dureza, etc.
 Parámetros geométricos: geometría, dimensiones, topografía de la superficie
 Parámetros microestructurales: tamaño de grano, dislocaciones.
El segundo grupo establece las propiedades de los elementos interfaciales (fluidos o
lubricantes) y el medio ambiente.
 Parámetros químicos: composición química, adhesión, acidez y humedad.
 Parámetros físicos: densidad, conductividad térmica.
 Parámetros mecánicos: viscosidad, características viscosidad Temperatura
y viscosidad y presión.
Los parámetros operacionales caracterizan las condiciones funcionales del sistema y se
consideran como variables independientes, que se pueden modificar durante las pruebas.
Los principales parámetros de esta categoría son:
 Tipo de movimiento: es la cinemática entre las dos superficies en contacto; puede
ser deslizante, rodante, giro o impacto. Estos se pueden presentar en forma
continua, intermitente, reversible, u oscilante.
 Carga: se define como la carga total que actúa perpendicular a las superficies que
se encuentran en contacto y movimiento relativo.
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 Velocidad: Son las componentes y el valor absoluto del vector de velocidad de
cada superficie que se desliza.
 Temperatura: Esta se produce por la fricción, o bien, la suministrada externamente
al sistema.
Los parámetros de interacción definen el modo de contacto entre las dos superficies,
donde se generan esfuerzos en la zona de contacto. Ocasionando los mecanismos de
desgaste, tales como: adhesión, abrasión, etc.
2.13 Medición del Desgaste
La forma en que se mide el desgaste es en unidades de volumen perdido (mm3) en
función de cualquier parámetro; lo que permite comparar materiales con diferentes
densidades. Generalmente el desgaste se mide en forma indirecta; por medio de pérdida
de masa, medición lineal o de área del desgaste. Solo en algunos casos es necesario el
cálculo en forma directa; esto cuando la región desgastada es demasiado irregular, o bien,
cuando se requiere de un resultado con alto grado de exactitud [44].
2.13.1 Medición del desgaste por medio de pérdida de masa
Este tipo es el más usado y confiable debido a que se determina su valor en forma
cuantitativa y que gran parte de los laboratorios tiene acceso a equipo para determinar el
cambio de peso en gramos de los objetos. Es necesario que las probetas sean medidas
(masa) antes  y  después  de  las  pruebas  de  desgaste,  con  la  diferencia  de  éstos
determinamos el cambio de masa. Por lo que es necesario que se utilice una balanza de
tipo analítico y además que tenga la sensibilidad necesaria para poder determinar esta
diferencia. Es necesario realizar una adecuada limpieza de las muestras, lo que puede
contribuir a una alteración en el pesado de estas.
2.13.2 Medición de volumen del desgaste.
La medición de volumen perdido, es una técnica que se utiliza con bastante frecuencia,
Archards en su algoritmo plantea la forma de determinar el volumen perdido en función del
deslizamiento total, la carga aplicada del tribómetro utilizado y la dureza del material, que
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teóricamente puede ser calculada. Así conociendo el radio de desgaste en pruebas
hechas por medio de Pin on disc, matemáticamente también puede ser calculado el
volumen desalojado del material y así determinar en condiciones normales los coeficientes
de fricción para cada material acorde con la prueba de desgaste utilizada. [74]
2.14 Técnicas de caracterización
2.14.1 Difracción de Rayos X
Figura 2.17 Ley de Bragg [57]
La técnica de Difracción de Rayos X permite el estudio no destructivo de materiales
cristalinos, para determinar fases presentes, proporción relativa de las mismas,
orientaciones cristalinas, tensiones residuales y micro deformaciones [46]. El principio
físico de esta técnica es la ley de bragg. Se incide un haz de rayos X, sobre un cristal que
posee planos atómicos paralelos definidos por los índices de miller (h,k,l), y separados por
una distancia d. cada plano refleja una porción de la radiación, el haz incidente forma un
ángulo θ con planos.
En las medidas de rayos X se hacen barridos de la intensidad del haz difractado en
función del ángulo de incidencia del haz con la muestra. Los máximos de intensidad de
estos diagramas permiten identificar el material que se tiene y su estructura cristalina,
puesto que un máximo de intensidad a un ángulo dado corresponde a una distancia
característica entre los átomos del material.
Esto sucede cuando la diferencia de trayectoria entre los rayos reflejados por los planos
adyacentes sea múltiplo de λ, es decir,
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= 2 (2.20)
Si la longitud de onda de los electrones es muy pequeña la ley de Bragg se satisface para
ángulos θ muy pequeños, es decir rayos casi paralelos a los planos cristalinos F igura 2.17
se utiliza la técnica de incidencia rasante de 3º, con un barrido 2θ en un ángulo de 0.02º a
una velocidad de 2s/paso y utilizando una fuente de radiación Cukα de longitud de onda
1.5406  Å.
Conociendo la longitud de onda incidente λ y el ángulo de reflexión θ, se puede
determinar la distancia interplanar d y con ella calcular los parámetros de red del material.
Cuando la estructura cristalina es cúbica el cálculo se hace a partir de la Ecuación 2.18 y
si es hexagonal con la Ecuación 2.19 [63].
= ( ) (2.21)
A partir del ancho de los picos de difracción es posible determinar el tamaño de grano con
la formula Scherrer [64] ecuación 2.20.
= . (2.22)
Donde λ es la longitud de onda de RX, θ es el valor del ángulo en el que se observa el
pico y B es el valor del ancho de difracción de una señal a la altura media (radianes).
2.14.2 Microscopía electrónica de barrido SEM
El microscopio electrónico de barrido figura 2.18 (Scanning Electron Microscopy SEM) es
un instrumento que permite analizar todo tipo de superficies. La imagen se obtiene
mediante un sistema óptico electrónico. Un cañón ubicado en la parte superior de la
columna hace incidir electrones de alta de alta energía (20-30 KeV) y enfocados por dos
lentes magnéticos sobre la superficie de la muestra. Cuando el haz penetra la muestra se
origina un conjunto de señales que pueden ser detectadas independientemente,
convertidos a pulsos electrónicos y luego amplificados convenientemente [47]. Como
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resultado del haz incidente de los electrones en la superficie se pueden producir
fenómenos como la transmisión, la difracción, emisión de electrones secundarios,
electrones auger, emisión de rayos X. Por esta razón este microscopio puede ser usado
en varios modos [48].
Figura 2.18 Microscopio utilizado en caracterización de recubrimientos [59]
En el modo más utilizado, el emisivo, la señal que se detecta corresponde a los electrones
secundarios emitidos por la superficie de la muestra, de tal forma que aquellos
caracterizados por una alta emisión secundaria son traducidos como puntos brillantes. La
variación de la intensidad sobre la pantalla da la sensación de relieve que corresponde a
la topografía de la superficie analizada.
2.14.3 Microscopia de barrido láser confocal
El CLSM por sus siglas en inglés confocal scanning laser microscope, es un sistema de
microscopia óptica que utiliza la luz de un láser en una trayectoria de rayos confocal para
capturar secciones de una muestra de material y combinarlos en una serie de imágenes
tridimensionales. La luz del láser se acopla en el microscopio y toca la muestra en el
punto focal de la lente objetivo. La luz reflejada o emitida por la superficie de la muestra
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pasa a través de la lente del objetivo y después se recoge por una lente de tubo. De esta
manera, el haz de láser converge en un segundo punto focal, que se conjuga ópticamente
a la primera. Un pin hole en este plano confocal garantiza que sólo la luz originaria en el
plano focal se forma en el detector. La luz de las regiones por encima o por debajo de
este plano está completamente bloqueada, mejorando el contraste y la resolución lateral y
axial.
El rayo láser se desvía en las direcciones X y Y a través de la muestra y genera una
sección óptica de la misma. Si la posición del objeto cambia perpendicularmente al eje
óptico, se produce una segunda sección óptica de la muestra. Variaciones sucesivas de la
posición Z resulta en una pila de imágenes en tres dimensiones como se observa en la
Figura 2.19. Este registro de información es utilizado por el software para calcular la altura
de los perfiles y topografías de superficie 3D de la muestra [57].
Figura 2.19 Microscópio de barrido láser confocal LSM 700 [58].
69
CAPITULO 3
3. Desarrollo Experimental
En este capítulo se describe el desarrollo experimental de la investigación, la obtención
de los recubrimientos producidos de Carburo de Vanadio (VC), Carburo de Niobio (NbC)
y Carburo de Niobio y Vanadio (NbVC) sobre los aceros de herramientas AISI D2 y AISI
H13, aceros especiales por su contenido en carbono muy utilizados en la industria, las
técnicas de caracterización y los equipos utilizados. La figura 3.2 describe el desarrollo
experimental general de esta investigación.
Figura 3.1 Desarrollo experimental general del trabajo de investigación
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3.1 Materiales Utilizados
Los materiales utilizados como sustratos para la deposición de películas delgadas de
Carburos de Niobio (NbC) y Carburos de Vanadio (VC)son aceros para herramientas de
la clasificación AISI D2 y acero AISI H13, se emplearon muestras de acero de diámetros
de 22 mm para el acero H13 y de 16 mm para el acero D2, los sustratos fueron cortados
en su mayoría por proceso de corte por hilo con la técnica de Electro erosión, se manejó
un promedio de corte con un nivel de corriente muy bajo y una velocidad de corte de
1mm/s. El equipo utilizado para este corte de electro erosión, fue una máquina Charmilles
Technology. Los componentes de los baños fueron Bórax (Borato de Sodio Na2B4O7 –
10H2O), Ferro-Niobio, Ferro-Vanadio y Aluminio (Al).
Las probetas después del corte, se pulieron con lijas de tamaño de grano de 80, 200,
320, 400, 600 y 1000, después de este pulido fueron llevadas a brillo espejo en paño con
una solución de Alúmina como abrasivo para dar el acabado final, y empacadas en un
material aislante para evitar la corrosión prematura de las probetas.
3.2 Sustratos Utilizados
Se utilizaron dos aceros, AISI H13 y el AISI D2, el acero H13 por ser el acero para
herramientas, más usado en la industria para fabricar matrices de conformado y el D2 por
su gran porcentaje de carbono que en principio facilitará la obtención de la capa y
utilizado también en trabajos de conformado y herramentales para moldes de inyección
de plásticos.
3.3 Características del acero para herramientas AISI H13
El acero AISI H13 provee un buen balance de tenacidad, alta resistencia a la formación
de grietas causadas por el choque térmico y resistencia al revenido, junto con resistencia
al desgaste moderado. De temple al aire, es utilizado en la mayoría de las aplicaciones a
durezas de 44-52 HRC. Las temperaturas nominales de revenido del acero H13 son
bastante altas (540°C – 1000ºC), lo cual permite que mantenga su dureza de temple y su
resistencia al ser utilizado a temperaturas elevadas. Las herramientas fabricadas con el
acero H13 pueden ser usadas a temperaturas de hasta aprox. 540°C con exposiciones
breves de hasta 595°C, siendo ideal para dados de forja, herramental para extrusión en
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caliente, moldes de fundición a presión. Y moldes para inyección de plásticos,
específicamente en la elaboración de las placas cavidades, en donde se concentran la
mayor cantidad de esfuerzos provenientes, de las elevadas presiones de inyección con la
combinación de polímeros altamente abrasivos.
Acero al cromo molibdeno vanadio, apto para continuos choques térmicos. Su
composición química del acero para herramientas AISI H13 esta consignada en la Tabla
3.1
Tabla 3.1 Composición química del Acero AISI H13
Composición C Si Mn Cr Mo V Fe
Wt % 0,39 1,04 0,38 5,17 1,50 0,94 Balance
3.3.1 Aplicaciones del Acero AISI H13
 Dados de Extrusión para Aleaciones Ligeras
 Camisas (Liners) para Extrusión
 Herramientas para Fundición a Presión
 Punzones y Matrices para Prensar
 Cuchillas para Corte en Caliente
 Moldes para Plástico.
 Insertos para Dados
 Mandriles
 Eyectores
 Dados de Forja.
 Pernos
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3.4 Características del acero para herramientas AISI D2
Composición química mostrada en la tabla 3.2 para un acero grado D2 para herramienta
utilizado para operaciones de corte en frio, de alto contenido de cromo y de carbono,
presenta poca distorsión dimensional tras el tratamiento térmico. Dureza típica de uso 58
– 66 HRc, susceptible a la descarburización, con mala maquinabilidad y con resistencia
alta al desgaste y tiene baja tenacidad.
Tabla 3.2 Composición química del Acero AISI D2
3.4.1 Aplicaciones del Acero AISI D2
 Dados de extrusión,
 Dados para conformado en frio
 Cuchillas de troqueles
 Tijeras
 Dados de conicidad
 Moldes para plásticos
 Dados de laminación
 Cuchillería
 Troqueles de estampado
 Punzones y otras aplicaciones en frío que requiera corte.
Composición C Si Mn Cr Mo V Fe
Wt % 1,48 0,102 0,45 11,91 0,98 0,76 Balance
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3.5 Metodología
Un flujograma de proceso mostrando los tratamientos realizados en los aceros AISI H13 y
D2 y los análisis realizados en las muestras tratadas es presentado en la figura No 3.2
Figura 3.2 Desarrollo experimental particular del trabajo de investigación desde la selección del
material hasta la limpieza de las muestras con recubrimiento
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3.6 Recubrimientos de NbC, VC y NbVC
Los tratamientos termo-reactivos ocurrieron en baños compuestos de Bórax fundido con
adición de ferro-aleaciones y aluminio en cantidad de 3% del total de la mezcla. Se
realizaron recubrimientos de VC, NbC y NbVC con algunas variables, para la deposición
de las películas, como el tiempo de exposición en el horno y la temperatura del
tratamiento térmico. La tabla 3.3 muestra la combinación de elementos utilizados para los
baños en los tratamientos realizados a cada uno de los aceros.
Tabla 3.3 Composiciones de los baños usados en los tratamientos termo-reactivos.
El parámetro que se mantuvo constante durante los procesos realizados fue la cantidad
de ferroaleaciones y la cantidad de materiales utilizados como reductores, esto con el fin
de observar el crecimiento de las capas y el espesor de las mismas en función de cada
una de las dos variables mencionadas con anterioridad. La formación de boruros de
hierro, fue evidente en algunos tratamientos, debido a la falta de experticia en la adición
de las aleaciones y los tiempos de precalentamiento. Después de ajustar los parámetros
para los tratamientos térmicos, se definió el perfil, se comenzó con la deposición de
capas sobre cada una de las probetas destinadas para los tratamientos.
La tabla 3.4 muestra las condiciones de las variables para la deposición de los
recubrimientos.
Tabla 3.4 Establece los niveles para la combinación de variables en la ejecución del experimento.
La combinación de los tratamientos fue determinada por la conjugación de las
temperaturas asignadas con el valor para cada uno de los tiempos, la siguiente tabla
Bórax Ferro-aleación Aluminio
81%  Na2B4O7 16%  Fe-Nb 3%  Al
81%  Na2B4O7 16%  Fe-V 3%  Al
ACERO AISI D2, ACERO AISI H13.
Tiempo 1 1,5 H Temperatura 1 900 °C
Tiempo 2 2,5 H Temperatura 2 950 °C
Tiempo 3 3,5 H Temperatura 3 1000°C
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muestra cada uno de los tratamientos desarrollados para le deposición de capas delgadas
sobre los aceros de herramientas.
Tabla 3.5 Combinaciones en los tratamientos
La combinación presentada para cada uno de los aceros, y además la combinación
realizada con cada uno de los tratamientos, permite determinar la cantidad total de
experimentos, determinando, ahora para cada tratamiento la incorporación de los
elementos que permiten formar las capas de NbC, VC y la combinación de los dos,
formando Carburo Ternarios NbVC. La siguiente tabla 3.5 muestra el total de
experimentos realizados para la obtención de capas sobre los aceros.
3.7 Maquinado de los cuerpos de prueba y diseño de los
crisoles
Las muestras de los aceros H13 y D2 fueron preparadas para los tratamientos mediante
corte, torneado y pulido. Las dimensiones para estas muestras fueron de 22 mm de
diámetro externo y 6 mm de altura con una perforación en un punto cerca del perímetro
de 3 mm para ser colgadas de allí, para el acero H13 y para el acero D2 estas muestras
fueron mecanizadas con un diámetro exterior de 16 mm, un espesor de 6 mm y una
perforación cerca del perímetro de 3 mm para ser colgadas de allí y realizar la inmersión
en el baño de sal en una posición vertical respecto del fondo del crisol.
Se utilizó como soporte para colgar las muestras un disco en acero inoxidable 304 con
perforaciones equidistantes de 3 posiciones, para alojar 3 muestras por tratamiento, con
un espigo completamente roscado y que pasa por el centro del disco para calibrar la
altura respecto del crisol.
TRATAMIENTO TIEMPO TEMP
1
1,5 H
900 °C
2 950 °C
3 1000 °C
4
2,5 H
900 °C
5 950 °C
6 1000 °C
7
3,5 H
900 °C
8 950 °C
9 1000 °C
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El crisol fue diseñado respecto de estas condiciones, el material utilizado fue un acero
inoxidable 304, maquinado en torno con dimensiones: diámetro exterior 94 mm, diámetro
interior de 74 mm, altura de 100 mm y el espesor en el fondo del crisol de 20 mm. La
figura 3.3 muestra modelo del crisol utilizado junto al soporte diseñado para colocar las
muestras colgadas y luego sumergidas dentro del baño de sales que se ubica dentro del
crisol.
Figura 3.3 Elementos utilizados para la inmersión de las muestras en el baño de Bórax
Se utilizó un horno eléctrico con calentamiento por resistencia eléctrica. El bórax fundido
en un crisol fabricado en acero inoxidable y enseguida se adiciono la ferro-aleación y el
aluminio, el baño fue agitado para una mejor disolución de los aditivos, las muestras
fueron introducidas después del pulimento y limpieza.
Los tratamientos fueron realizados a temperaturas entre 900°C y 1000°C durante tiempos
de 1,5 h a 3,5 h en atmosfera ambiente.
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Tabla 3.6 Tratamientos realizados combinando las variables propuestas en el proyecto de
investigación sobre sustratos Aceros para herramientas AISI D2, AISI H13 con recubrimientos de NbC,
VC y NbVC
Para la deposición de los carburos, sobre los aceros de herramientas D2 y H13, se
utilizaron elementos que permitieron mejorar las condiciones para fundir inicialmente el
bórax en recipientes elaborados en acero inoxidable de grado 304, esto debido al exceso
de tratamiento, en la tabla 3.6 el total de tratamientos fue de 54 con 3 réplicas, esto afirma
que la elaboración de los crisoles, permitieron un mejor desempeño de la actividad de
Acero AISI D2 con recubrimiento NBC Acero AISI H13 con recubrimiento NBC
Tratamiento CombinaciónTiempo
Combinación
Temp. Tratamiento
Combinación
Tiempo
Combinación
Temp.
1
1,5 H
900 °C 10
1,5 H
900 °C
2 950 °C 11 950 °C
3 1000 °C 12 1000 °C
4
2,5 H
900 °C 13
2,5 H
900 °C
5 950 °C 14 950 °C
6 1000 °C 15 1000 °C
7
3,5 H
900 °C 16
3,5 H
900 °C
8 950 °C 17 950 °C
9 1000 °C 18 1000 °C
Acero AISI D2 con recubrimiento VC Acero AISI H13 con recubrimiento VC
Tratamiento CombinaciónTiempo
Combinación
Temp. Tratamiento
Combinación
Tiempo
Combinación
Temp.
19
1,5 H
900 °C 28
1,5 H
900 °C
20 950 °C 29 950 °C
21 1000 °C 30 1000 °C
22
2,5 H
900 °C 31
2,5 H
900 °C
23 950 °C 32 950 °C
24 1000 °C 33 1000 °C
25
3,5 H
900 °C 34
3,5 H
900 °C
26 950 °C 35 950 °C
27 1000 °C 36 1000 °C
Acero AISI D2 con recubrimiento NbVC Acero AISI H13 con recubrimiento NbVC
Tratamiento Tiempo Temp Tratamiento Tiempo Temp
43
3,5 H
1000 °C 52
3,5 H
1000 °C
44 1000 °C 53 1000 °C
45 1000 °C 54 1000 °C
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fundir las sales y posterior a esto la aplicación de las ferroaleaciones. El horno que se
utilizó en estos tratamientos, fue un horno de calentamiento directo por medio de
resistencias eléctricas y un control digital de temperatura, con control PID para mejorar las
condiciones de variación del set point de temperatura con respecto del set valué.
3.8 Caracterización de los Recubrimientos
3.8.1 Difracción de Rayos X
Para determinar las fases presentes en cada recubrimiento se realizó difracción de rayos
X con un equipo X-PertPro Panalytical en modo Bragg-Brentano. La mediciones se
realizaron con línea monocromática Kα del cobre, longitud de onda 1,54 A, intensidad de
corriente de 40 mA y diferencia de potencial 45 kv. El rango de barrido fue 5° a 100° con
tamaño de paso 0,02° en modo continuo. Los difractogramas de rayos X  fueron utilizados
para<determinar las fases presentes en los sustratos y en los recubrimientos obtenidos en
todos los tratamientos realizados.
3.8.2 Microscopia Óptica
Las muestras fueron analizadas transversalmente y preparadas para ser hacer medidas
de los espesores obtenidos de los recubrimientos, según la secuencia, fueron embutidas
en baquelita y pulidas luego hasta lija 1000, brillo a espejo y llevadas a paño con uso de
alúmina. Las huellas de desgaste fueron analizadas directamente en el microscopio sin
necesidad de preparación previa, el equipo utilizado fue un microscopio óptico Zeiss Axio
LA1
3.8.3 Microscopia Electrónica de Barredura
Los recubrimientos de Carburos formados, así como las superficies de desgaste y las
propias superficies formadas sobre los sustratos, fueron analizados en un microscopio
Electrónico de Barrido equipado con espectrómetro de dispersión de energía EDS  con el
objeto de realizar el micro análisis elemental.
Los recubrimientos obtenidos junto a algunas de las secciones transversales, fueron
analizados en un microscopio electrónico de barrido tipo SEM FEI QUANTA 200 de la
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Universidad Nacional de Colombia, las micrografías se realizaron en modo de electrones
secundarios y retro dispersados en alto vacío y con voltaje de 30 Kv. Las huellas de
desgaste fueron analizadas en puntos de la superficie de desgaste y en un punto fuera de
la huella con el fin de hacer una comparación y se complementó el análisis con un barrido
en línea de la superficie del sustrato hacia la superficie del recubrimiento en dirección
hacia el recubrimiento. Este análisis se llevó a cabo en el laboratorio de materiales y
sensores del Instituto Nacional de Investigaciones espaciales del Brasil usando el
microscopio electrónico de barredura tipo
3.8.4 Microscopia de Laser Confocal
Se realizaron análisis de las pistas de desgaste obtenidas después del ensayo pin on disc
para estudiar el ancho de estas. La marca del microscopio es Zeiss LSM 700 con poder
de resolución máximo de 250 nm y longitud de onda 405 nm proporcionando imágenes
con un aumento máximo de 1000X.
3.8.5 Ensayo de Desgaste
Para conocer el comportamiento tribológico de los recubrimientos obtenidos, se utilizó la
prueba Pin on Disc. Los parámetros de este ensayo que se pueden variar son la carga, se
dispone sobre la bola (deslizador), velocidad del ensayo la cual se da en unidades de
cm/s y por último se puede variar el tipo de bola. El equipo funciona por medio de un
sensor el cual mide la fuerza opuesta ocasionada al deslizar la bola sobre la muestra
obteniendo una gráfica del coeficiente de fricción contra distancia, ciclos o tiempo. Este
equipo por medio del análisis de las curvas obtenidas junto con el conocimiento de la
masa perdida o el volumen perdido es posible conocer los tipos de fenómenos tribológicos
que ocurren entre este par tribológico a las condiciones de ambiente, carga y velocidad
El efecto de las propiedades tribológicas de los recubrimientos, fueron evaluados
utilizando Pin on Disc modelo CETR-UMT2, figura 3.4 Tribotest con una bola de alúmina
de diámetro 10 mm, carga de 4N, velocidad de 10cm/s, recorrido de 480s, para analizar el
mecanismo de desgaste, bajo observaciones estereoscópicas.
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Figura 3.4 Tribómetro multifuncional utilizado para los ensayos tribológicos CETR-UMT2
3.8.6 Prueba de Rayado
Para evaluar la adherencia de las películas de NbC, VC y NbVC depositados sobre
aceros AISI H13 y D2, se realizaron pruebas de rayado con el equipo CETR-UMT2. La
carga fue progresivamente aplicada hasta un valor máximo de 80N en una longitud de
rayado de 5 mm con un indentador Rockwell C 200 μm de radio, velocidad de rayado de
10 mm/min y tasa de carga de 100N/min.
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CAPÍTULO 4
4. ANÁLISIS Y RESULTADOS
Se realizaron tratamientos TRD sobre los  aceros AISI D2 y AISI H13 propuestos
inicialmente, con el fin de realizar el estudio y caracterización  de los recubrimientos
obtenidos durante el proceso. A continuación se muestran los resultados que se
obtuvieron.
4.1 Tratamiento en Baño de bórax con contenido de
Ferro-Niobio y Aluminio
El acero AISI H13 fue tratado en el baño compuesto de Bórax 16% de Fe-Nb y 3% de Al a
una temperatura de 900ºC a 1000ºC durante un tiempo de tratamiento entre 1,5h hasta
3,5 h cuyas micrografías ópticas son mostradas en la figura 4.1 el recubrimiento presenta
una gran regularidad con una interface plana con el sustrato.
Se verificó que el recubrimiento formado con la muestra tratada a 3,5 h tiene un mayor
espesor que el recubrimiento obtenido a 1,5 h, su espesor fue de aproximadamente 9,7
µm, el aumento del espesor se debe al mayor tiempo disponible para la difusión de los
elementos formadores del recubrimiento
Figura 4.1 Micrografía SEM de sección transversal del acero AISI H13 tratado en el baño de bórax con
contenido de 16% Fe-Nb, 3% Al a 1000ºC durante 3,5 h recubrimiento de Carburo de Niobio
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En la figura 4.2 se muestran los espectros de difracción de rayos x de los recubrimientos
de Carburo de Niobio NbC producidos a una temperatura de 1000ºC y 950ºC y un tiempo
de tratamiento de 1,5 horas a 3,5 horas sobre un acero AISI H13, se observa una
estructura FCC con una orientación mixta en los planos (111), (200), (220), (311), (222) y
(400) en ángulos de difracción 2θ aproximados de 34.7º, 40.3º, 58.3º, 69.7º, 73.3º y 87.1º
respectivamente. Estos resultados se deben a las condiciones propias del tratamiento, no
existe variación de los picos obtenidos del Carburo de Niobio (NbC), aun modificando la
temperatura y el tiempo de tratamiento. Los picos de hierro suelen cambiar de intensidad
esto puede ocurrir debido al espesor de la capa obtenida, lo cual impide que el hierro se
difunda hacia la superficie del recubrimiento ocasionando grados de intensidad diferentes
en los espectros. Lo cual es coherente con los resultados obtenidos en el trabajo
propuesto por Oliveira et al. [9]. la misma fase de carburo de niobio sobre el acero AISI
H13 es mostrada en estos espectros.
Figura 4.2 Diagramas de DRX para recubrimientos de NbC sobre acero AISI H13 (a) Tratamiento a
1000ºC 3.5 horas (b) Tratamiento a 950ºC a 2,5 horas
En el caso de acero AISI D2 tratado en el mismo tiempo del baño el recubrimiento
formado también presento regularidad en su espesor y una interface bien definida y plana
con el sustrato, conforme se muestra en la figura 4.3 en este caso el espesor medio del
recubrimiento fue de 16,3 µm además de esto se indica que el recubrimiento formado en
el acero D2 presenta la misma constitución del recubrimiento formado en el acero H13,
ósea carburo de Niobio (NbC). Los carburos se formaron por la combinación directa del
carbono presente en el sustrato con el Niobio disuelto en el baño de bórax como un
resultado de baja energía libre de formación de carburo que el niobio presenta [50] se
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verifico que la composición química del recubrimiento es independiente de la composición
del sustrato ya en relación al contenido de carbono este es un valor determinante del
espesor del recubrimiento [50]
Figura 4.3 Micrografía SEM de sección transversal del acero AISI D2 tratado en el baño de bórax con
contenido de 16% Fe-Nb, 3% Al a 1000ºC durante 3,5 h recubrimiento de Carburo de Vanadio
En la figura 4.4 se muestran los espectros de difracción de rayos x de los recubrimientos
de Carburo de Niobio NbC producidos a una temperatura de 1000ºC y 950ºC y un tiempo
de tratamiento de 1,5 horas a 3,5 horas sobre un acero AISI H13, se observa una
estructura FCC con una orientación mixta en los planos (111), (200), (220), (311), (222) y
(400) en ángulos de difracción 2θ aproximados de 34.7º, 40.3º, 58.3º, 69.7º, 73.3º y 87.1º
respectivamente Estos resultados son obtenidos por las condiciones iniciales a las que se
realizaron para lograr filmes finos sobre este acero, además no existe variación de los
picos obtenidos del Carburo de Niobio (NbC), aun variando la temperatura y el tiempo de
tratamiento. Los picos de hierro también cambian de intensidad esto debido a la variación
del espesor de la capa obtenida que es la causa por la cual no  permite que el hierro se
difunda hacia la superficie del recubrimiento ocasionando grados de intensidad diferentes
en los espectros de rayos x. Lo cual es coherente con los resultados obtenidos en el
trabajo propuesto por Oliveira et al. [9] [65]. La misma fase de carburo de niobio sobre el
acero AISI D2 es mostrada en estos espectros.
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Figura 4.4 Diagramas de DRX para recubrimientos de NbC sobre acero AISI D2 (a) Tratamiento a
1000ºC - 3.5 horas (b) Tratamiento a 950ºC - 3,5 horas
El espesor del recubrimiento producido en el acero D2 fue considerablemente superior al
de la obtenida en el acero H13 con las mismas condiciones de crecimiento, pudiendo ser
verificado en las micrografías SEM Figura 4.1 y 4.3 el contenido de carbono más elevado
presente en el acero D2, promovió el suministro de una cantidad de átomos mayor que en
el caso del acero H13, siendo esto el factor más determinante para la formación de un
recubrimiento mucho más espeso [9] [10] [65].
4.2 Tratamiento en Baño de bórax con contenido en
Ferro-Vanadio y Aluminio
Muestras de acero H13 y D2 fueron tratadas también en baño de borax con contenido de
16 % de V y 3% de Al a una temperatura de 900ºC, hasta 1000ºC durante un tiempo de
1,5 h hasta 3,5 h, los recubrimientos obtenidos, presentan una interface bien definida con
el sustrato, con una regularidad alta en los espesores de los recubrimientos. La
micrografía de sección transversal a la superficie del acero H13 se muestra en la figura
4.5. El valor del espesor para este recubrimiento fue de 6,3 µm.
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Figura 4.5 Micrografía SEM de sección transversal del acero AISI H13 tratado en el baño de bórax con
contenido de 16% Fe-V, 3% Al a 1000ºC durante 3,5 h recubrimiento de Carburo de Vanadio
En la figura 4.6 se muestran los espectros de difracción de rayos x de los recubrimientos
de Carburo de Vanadio VC producidos a una temperatura de 950ºC, 1000ºC y un tiempo
de tratamiento de 1,5 horas a 3,5 horas sobre un acero AISI H13, se observa una
estructura FCC con una orientación mixta en los planos (111), (200), (440), (622), (444)
en ángulos de difracción 2θ aproximados de 37.29º, 43.36º, 63.11º, 75.65º, 79.63º
respectivamente Estos resultados se deben a las condiciones propias del tratamiento, en
baño de sales con contenido de Ferro-Vanadio y Aluminio, no existe variación de los picos
obtenidos del Carburo de Vanadio (VC), aun variando la temperatura y el tiempo de
tratamiento. Los picos de hierro suelen cambiar de intensidad esto debido seguramente al
espesor de la capa obtenida que es la causa por la cual no  permite que el hierro se
difunda hacia la superficie del recubrimiento ocasionando grados de intensidad diferentes
en los espectros. Existe otra fase presente en estos espectros debido a los picos
obtenidos en los planos (210) y (211) de muy baja intensidad, y una posible formación de
otro pico en el plano (510) que aparece en el tratamiento de más baja temperatura (b)
posibles fases V8C7,V2C y V4C2.7 Resultados similares fueron obtenidos por Henry
Suarez. [27]
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Figura 4.6 Diagramas de DRX para recubrimientos de VC sobre acero AISI H13 (a) Tratamiento a
1000ºC 3.5 horas (b) Tratamiento a 950ºC a 3,5 horas
Micrografías SEM muestran el recubrimiento formado en el acero D2, tratado en el mismo
tipo de baño, en las mismas condiciones, se presentan en la figura 4.7 este recubrimiento
dio un valor del espesor del recubrimiento de 15,8 µm siendo considerablemente más
gruesa que la obtenida en el acero H13 conforme a lo esperado.
Figura 4.7 Micrografía SEM de sección transversal del acero AISI D2 tratado en el baño de bórax con
contenido de 16% Fe-V, 3% Al a 1000ºC durante 3,5 h recubrimiento de Carburo de Vanadio
En la figura 4.8 se muestran los espectros de difracción de rayos x de los recubrimientos
de Carburo de Vanadio VC producidos a una temperatura de 950ºC, 1000ºC y un tiempo
de tratamiento de 1,5 horas a 3,5 horas sobre un acero AISI D2, se observa una
estructura FCC con una orientación mixta en los planos (111), (200), (440), (622), (444)
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en ángulos de difracción 2θ aproximados de 37.29º, 43.36º, 63.11º, 75.65º, 79.63º
respectivamente y única fase. Estos resultados se deben a las condiciones propias del
tratamiento, en baño de sales con contenido de Ferro-Vanadio y Aluminio, no existe
variación de los picos obtenidos del Carburo de Vanadio (VC), aun variando la
temperatura y el tiempo de tratamiento. Este difractograma muestra que este
recubrimiento está constituido del mismo tipo de carburo obtenido en el acero H13 con la
presencia de un pico relativo al hierro. El vanadio que es un fuerte formador de carburos
se difundió a través del baño en dirección a la superficie del sustrato, donde se combinó
químicamente con un carbón formando un recubrimiento de VC. Resultados que
concuerdan con los obtenidos por Oliveira et al. [65]
Figura 4.8 Diagramas de DRX para recubrimientos de VC sobre acero AISI D2 (a) Tratamiento a 1000ºC
3.5 horas (b) Tratamiento a 900ºC a 2,5 horas
En la tabla 4.1 son mostrados los valores de todos los espesores de los recubrimientos de
NbC y VC  obtenidas en los aceros AISI H13 y D2
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Tabla  4.1 Espesores de los recubrimiento de NbC y VC sobre aceros H13 y D2
4.3 Cálculo del tamaño de grano
Para calcular tamaño de grano según la fórmula de Scherrer, (ecuación 2.20) para las
películas depositadas de Carburos de Niobio y Carburos de vanadio, suponiendo que el
material está libre de tensiones fue de 4,1475 x 10-8 nm para el NbC y de 1,0272 nm para
el VC en los planos de orientación preferencial, el cual coincide con los valores reportados
por Oliveira en sus estudios de deposición de NbC y VC sobre aceros D2, H13 y M2 el
parámetro de red calculado a partir de la ley de bragg y las distancias interplanares para
los picos de primer orden en cada recubrimiento corresponde a los mostrados en la tabla
4.2
Tabla  4.2 Cálculos de distancia interplanar y parámetro de red para NbC y VC sobre aceros H13 y D2
La tabla No 4.3 muestra los valores de tamaño de grano  calculados para los planos
principales de cada uno de los recubrimientos formados, la teoría plantea que la ecuación
de Scherrer, se utiliza para calcular el valor del tamaño de grano en materiales de escala
Tipo de recubrimiento Sustrato Espesor (µm)
NbC
H13 9.7 µm
D2 16.3 µm
VC
H13 6.3 µm
D2 15.8 µm
Recubrimiento 2Ɵ(grados) λ (nm) dhkl Calc (Å) a Calc. (Å)
NbC(111) 34,731 1,54 2,579 4,465
NbC(200) 40,317 1,54 2,234 4,468
VC(111) 37,297 1,54 2,408 4,169
VC(200) 43,363 1,54 2,084 4,168
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manométrica, pero se puede dar una aproximación para estos recubrimientos cerámicos
ya que los resultados de Rayos X no mostraron esfuerzos residuales que permitan afirmar
cambios en las fases.
Tabla  4.3 Cálculos de tamaño de grano  para recubrimientos  NbC y VC sobre aceros H13 y D2
El acero AISI H13 y D2 fueron tratados en el baño compuesto de Bórax con contenidos de
8% de Fe-Nb, 8% de Fe-V y 3% de Aluminio, al mismo tiempo, a una temperatura de
1000ºC durante un tiempo de tratamiento entre de 3,5 h cuyas micrografías ópticas son
mostradas en la figura 4.9. Los recubrimientos presentan una gran regularidad con una
interface plana con el sustrato.
Se verificó que los recubrimiento formados tiene un espesor de 8,2 µm sobre el acero H13
y de 11,7 µm para un acero D2
Figura 4.9 Micrografía SEM de sección transversal del acero (a) AISI H13 y (b) AISI D2 tratado en el
baño de bórax con contenido de 8% Fe-Nb, 8% de Fe-V y 3% Al a 1000ºC durante 3,5 h
4.4 Carburos de Niobio y Vanadio NbVC sobre Aceros
AISI H13 y D2
Recubrimiento B(grados) B(rad) 2Ɵ(grados) D(m)
NbC(111) 0,2007 0,00350287 34,731 4,1475E-8
NbC(200) 0,1506 0,00262846 40,317 5,6117E-8
VC(111) 0,0816 0,00142418 37,297 1,0272E-7
VC(200) 0,1020 0,00178023 43,363 8,3787E-8
90
En la figura 4.10 se muestran los patrones de dispersión de Rayos x de los recubrimientos
ternarios de Carburo de Niobio Vanadio (NbVC) sobre aceros AISI H13 y D2 evidenciando
una formación altamente cristalina debido a la intensidad del pico presente en ambos
difractogramas, con temperaturas de 1000ºC y tiempo de tratamiento de 3.5 horas para
ambos sustratos. Los difractogramas, muestran una alta orientación preferencial en el
pico de mayor intensidad de primer orden, esto debido a la formación del compuesto
ternario de Niobio, Vanadio. Para el pico de primer orden, los planos de formación de
carburo de Niobio están orientados en (111), (200) y la presencia de Carburos de Vanadio
están orientados en los planos (222) (320) y (400). Para el pico de segundo orden el
Niobio está ubicado en el plano (400) y el vanadio tiene orientación en el plano (800).
Figura 4.10 Diagramas de DRX para recubrimientos de NbVC  sobre acero AISI H13 y D2
Para los carburos ternarios, de Niobio y Vanadio, se observa las fases presentes de NbC
pero la fase da Vanadio no está en la misma intensidad que el niobio, debido
prácticamente a que la energía libre de formación es menor que la usada por el Vanadio
para formar el compuesto [66]. Holleck [67] afirma que la formación de carburos y nitruros
ternarios depende básicamente de la miscibilidad en el estado sólido de estos metales
para combinarse además de tener un incremento frente a la dureza de  carburos binarios,
y que estas durezas están correlacionadas con la concentración de valencias de
electrones y directamente ligadas con la energía libre de cada elemento. El resultado de
esto es que el compuesto ternario formado estaría en capacidad de formarse cualquier
compuesto para metales de transición [67]. Para carburos ternarios el proceso de
formación del recubrimiento en este caso es dado por una mezcla de cristales y el
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mecanismo difusivo presente es sustitucional de igual forma para algunos no metales
también de da este proceso de formación en la subred. Como resultado de estas
interacciones en el proceso difusivo limitan los movimientos de los planos formados
aumentando así la dureza del recubrimiento, el parámetro de red calculado para estos
recubrimientos, estuvo en un valor de  4,37 Å para estos recubrimientos [66].
4.5 Espectroscopia Raman
Como parte complementaria para determinar en una mejor forma la composición de los
elementos sobre los sustratos se procedió a realizar espectroscopia Raman equipo
utilizado micro Raman Reinshaw System 2000 para ver el comportamiento de los
elementos encontrados y además analizar de una mejor manera el comportamiento con
referencia a los enlaces atómicos, es evidente la presencia de elementos adicionales
formando el recubrimiento, de esto establecemos como elemento de comparación que
sobre el sustrato no existe alteración alguna que evidencia presencia, ya que el acero sin
recubrimiento no presenta picos esto debido a su opacidad. Evidencias de picos entre
valores de 200 y 400 indicados con la flecha roja evidencian un comportamiento
constante para todos los recubrimientos (figura 4.11) para los recubrimientos de Niobio y
Vanadio, hacia la frecuencia entre 600 y 800 flecha negra y verde están los demás
picos que muestran y afirman la presencia de Niobio y Vanadio. Característicos para
estos recubrimientos, de los cuales no se encontró reporte alguno en la revisión de
literatura.
Figura 4.11 Diagramas de Espectroscopia Dislocamiento Raman para recubrimientos de NbC, VC y
NBVC sobre acero AISI H13 y AISI D2
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4.6 Perfilometría
El análisis topográfico de las muestras es muy importante para la correlación de los
resultados tribológicos con las propiedades del material, una rugosidad alta puede resultar
en un coeficiente de fricción alto que no estará relacionado al comportamiento del
material, así son presentadas abajo las imágenes obtenidas por y Perfilometría óptica de
superficie de las muestras estudiadas en donde las partes más altas son representadas
por el color rojo y las partes más bajas son representadas por el color azul. Ra es la
rugosidad aritmética (que es la media aritmética de los picos y los valles en relación a un
plano medio), Rq es la rugosidad cuadrática (que es la raíz cuadrada de la rugosidad
media obtenida elevando cada valor de altura al cuadrado y después efectuando la raíz
cuadrada de la media) y Rt es la rugosidad total (que es la distancia vertical entre el punto
más alto y el más bajo de la superficie analizada). La figura No 4.12 muestra imágenes
topográficas de muestras de aceros AISI H13 y D2 con recubrimientos de NbC, VC y
NbVC
Figura 4.12 Imagen topográfica de la superficie de recubrimientos de (a) NbC, (b)  VC y  (c) NbVC
sobre acero AISI H13 y D2
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Las observaciones cualitativas de rugosidad realizadas por SEM se confirman con las
imágenes generadas por perfilometría óptica, la tabla No 4.4 muestra los valores
promedios para las rugosidades encontradas en cada uno de los recubrimientos, valores
que concuerdan con los resultados mostrados por Oliveira [65] en los películas obtenidas
sobre aceros con recubrimientos de NbC y VC
Tabla  4.4 Valores de rugosidad para recubrimientos de NbC, VC y NbVC  sobre aceros H13 y D2
RECUBRIMIENTO RUGOSIDAD
NbC sobre acero H13 0,27 ±0,03 µm
NbC sobre acero D2 0,23 ±0,04 µm
VC sobre acero H13 0,198 ±0,03 µm
VC sobre acero D2 0,15 ±0,04 µm
NbVC sobre acero H13 0,271 ±0,01 µm
NbVC sobre acero D2 0,206 ±0,03 µm
4.7 Propiedades Tribológicas
4.8 Prueba de Rayado
4.8.1 Resultados de las pruebas de rayado sobre recubrimientos
de NbC
En la figura 4.13 se puede observar el resultado de la prueba de rayado, realizada sobre
el recubrimiento de Niobio (NbC) sobre un sustrato acero H13, aplicando carga creciente
de 0 a 80 N como se muestra en el grafico la línea de color rojo. El recubrimiento presento
falla Lc1 a los 18 N iniciando con unas pequeñas delaminaciones (Bucking Spallation) esto
se evidencia en la irregularidad del comportamiento de la gráfica en un intervalo de 8
hasta 30 seg. Las imágenes tomadas en esta región figura 4.14 evidencian las
delaminaciones presentes, presentándose falla de tipo cohesivo aun sin exposición del
sustrato. A partir de los 32 seg, se da inicio a una falla de tipo adhesivo en donde se
comienza con la remoción del recubrimiento y es localizada la falla Lc2 o carga critica en
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torno de 55 N, que se determina como una delaminación continua, el sustrato queda
completamente expuesto.
Figura 4.13 Grafica obtenida en prueba de rayado sobre un acero AISI H13 con recubrimiento de NbC
COF indica el coeficiente de fricción, Fz, la fuerza aplicada a la prueba de rayado en función  del
tiempo.
Figura 4.14 Huella de rayado sobre un recubrimiento de NbC, rayado de izquierda a derecha
La figura 4.15 muestra el resultado obtenido de una prueba de rayado realizada en un
recubrimiento de Nb sobre un acero AISI D2, al igual que la prueba anterior y debido a la
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naturaleza del recubrimiento, [42] Bull afirma que para recubrimientos duros con sustratos
duros, la naturaleza de la falla es dominada por factura y no hay mucha presencia de
deformación plástica a lo largo de la prueba, para este caso no hay diferencia al inicio de
la falla Lc1 o carga mínima, ya que se evidencia en la curva obtenida un comportamiento
no estable al inicio de la prueba originando desprendimiento particulado del recubrimiento
o pequeñas delaminaciones. A los 35 seg de la prueba, se presenta falla adhesiva con
carga crítica Lc2 cerca de 70 N, muy evidente.
Figura 4.15 Grafica obtenida en prueba de rayado sobre un acero AISI D2 con recubrimiento de NbC
Las líneas generadas en la falla como lo muestra la figura 4.16, evidencia la exposición
del sustrato debido a la formación de líneas paralelas al sentido del rayado, ocasionado
por los esfuerzos generados y las tensiones formadas durante la prueba.
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Figura 4.16 Huella de rayado sobre un recubrimiento de NbC, rayado de izquierda a derecha
Figura 4.17 Análisis de EDS sobre recubrimiento de NbC (a) inicio (b) medio, (c) final de la huella de
rayado
La figura 4.17 muestra el análisis por EDS realizado sobre la huella de desgaste
producida por la prueba de rayado, en color rojo se indica la cantidad de Niobio, en color
verde se indica la cantidad de Hierro y en color azul se indica la cantidad de Oxigeno
sobre el recubrimiento. Para la imagen 4.17a vemos con más predominancia el Niobio
(Nb), en la figura 4.17b se ve presencia de hierro (Fe) en algunos sectores de la huella de
desgaste y alguna presencia menor de oxígeno (O), y al final la figura 4.17c  deja apreciar
una gran cantidad de hierro mezclado con oxígeno y con presencia de niobio solamente
hacia los lados de la huella indicando delaminación del recubrimiento por falla adhesiva
mencionada anteriormente, concentrada hacia el centro de la huella con exposición
directa del sustrato. Esto permite indicar que efectivamente el recubrimiento fallo y
además deja ver claramente la presencia de elementos y sus posibles formaciones dentro
de la huella de desgaste.
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4.8.2 Resultados de las pruebas de rayado sobre recubrimientos
de VC
Figura 4.18 Grafica obtenida en prueba de rayado sobre un acero AISI H13 con recubrimiento de VC
Para recubrimientos de VC también se realizaron pruebas de rayado, la figura 4.18
muestra al igual que los recubrimientos de NbC un comportamiento similar dado en las
mismas condiciones.. Se aplicó carga creciente de 0 a 80 N en donde el recubrimiento
presenta una falla Lc1 o carga mínima en torno de 12 N, esto debido a las pequeñas
delaminaciones (Bucking Spallation) aumentado a medida que avanza en indentador con
la cantidad de delaminaciones del recubrimiento, debido a su carácter duro, falla de tipo
cohesivo..
En la figura 4.19 también es evidente el inicio de la falla Lc2 o carga critica casi en un
valor de 58 N  dándose así la falla de tipo adhesivo con desprendimiento o remoción del
recubrimiento con delaminación continúa hasta quedar completamente expuesto el
sustrato. No se evidencia desconchado alguno al final de huella, siendo  evidente en la
figura.
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Figura 4.19 Huella de rayado sobre un recubrimiento de VC, rayado de izquierda a derecha
Para el mismo recubrimiento pero sobre acero D2, la figura 4.20 muestra el
comportamiento de la prueba de rayado indicando la carga mínima Lc1 ocurrida cerca de
los 18 N en donde el carácter de la curva tiene una diferencia que permite establecer
grietas circulares que por su forma ocurren delante del indentador, afirmando un tipo de
falla cohesiva, ya que las grietas o el desconchamiento está confinado solo al interior de
la huella. Por el carácter del recubrimiento duro, la falla es de tipo frágil según lo afirma
[68].
Figura 4.20 Grafica obtenida en prueba de rayado sobre un acero AISI D2 con recubrimiento de VC
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Figura 4.21 Huella de rayado sobre un recubrimiento de VC, rayado de izquierda a derecha
A partir de los 60 N se da comienzo a la falla de tipo adhesivo, pero en esta falla ocurre
algo diferente, en la prueba efectuada sobre el acero H13 con este mismo recubrimiento
la falla culminaba con una remoción total del recubrimiento generado por una
delaminación del mismo pero sin grietas o astillamiento de las partes laterales. Para esta
prueba, se presentó de manera general, delaminación total que ocurre también en la falla
adhesiva pero se adiciona a esta falla una espaleación bruta (Gross Spallation) de los
contornos de la huella, debido a la diferencia en el carácter duro del recubrimiento
generando falla más frágil [72].
Figura 4.22 Análisis de EDS sobre recubrimiento de VC (a) inicio (b) medio, (c) final de la huella de
rayado
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La figura 4.21 muestra los análisis EDS realizados sobre recubrimientos de VC pero en
las huellas dejadas por las pruebas de rayado para determinar las posibles formaciones
dentro de ellas, particular estos análisis determinan cambios a lo largo de la prueba, la
figura 4.21a muestra alta presencia de vanadio por la formación de un pico altamente
orientado, y una pequeña formación de Fe debido a la profundidad de penetración del haz
que interacciona con el sustrato. La figura 4.21b que está ubicada en la parte media de la
huella de desgaste, muestra el mismo comportamiento pero existe un leve incremento de
Fe indicando que el espesor del recubrimiento disminuye por acción del indentador sobre
el sustrato, ocasionado por el desgaste producido y al final de la huella, la figura 4.21c la
presencia de hierro aumenta considerablemente, el Vanadio disminuye y se encuentra
Oxigeno como parte del proceso de oxidación por la presencia del Fe, evidenciando que
el recubrimiento fue arrancado del sustrato por tener este, exposición directa por
delaminación y falla del recubrimiento.
4.8.3 Resultados de las pruebas de rayado sobre recubrimientos
de carburo Ternario (NbVC)
Para las pruebas de rayado sobre aceros AISI H13 y D2, con recubrimientos ternarios de
Nb y V, depositados, se presentó un comportamiento diferente en la determinación de los
mecanismos de falla y fractura de las películas. La figura 4.23 muestra la carga mínima o
falla Lc1 ubicándose cerca de los 12 N con una falla cohesiva que indico grietas
semicirculares con propagación y astillamiento lateral (Wedging Spallation) afirmando un
desprendimiento por fuerzas compresivas sobre el recubrimiento producidas delante del
indentador, característico de las falla de películas duras o de carácter frágil [72] [73]
Figura 4.23 Grafica obtenida en prueba de rayado sobre un acero AISI H13 con recubrimiento de NbVC
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Para determinar la carga critica de este recubrimiento vemos que dentro del intervalo de
tiempo entre 40 y 45 seg, se produce el fallo adhesivo con una carga de 62 N indicando
un desprendimiento del recubrimiento total pero con propagación sobre las partes
laterales de la huella (Gross Spallation)
La figura 4.24 muestra micrografías ópticas del fallo producido después del rayado, se
evidencia el resultado de la falla critica al final de la huella figura 4.22e en donde la
propagación es inminente hacia los bordes de la huella indicando delaminación total del
recubrimiento y exposición completa del sustrato.
Figura 4.24 Huella de rayado sobre un recubrimiento de NbVC, rayado de izquierda a derecha
Figura 4.25 Grafica obtenida en prueba de rayado sobre un acero AISI D2 con recubrimiento de NbVC
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Para este recubrimiento de NbVC sobre acero D2, la figura 4.25 muestra el
comportamiento de la prueba de rayado, se ve sobre la gráfica que en el intervalo de
tiempo entre 15 y 20 segundos se da inicio a la falla de tipo cohesivo; carga inicial Lc1,
esta falla se evidencia con pequeña delaminación en forma semicircular (Bucking
Spallation) con una fuerza de 18 N, por el carácter frágil del recubrimiento debido a la
dureza elevada del mismo, se evidencia que la fractura domina la prueba de rayado. Para
localizar la carga crítica Lc2 se observa un cambio en el comportamiento de la gráfica,
figura 4.25 que en un tiempo de 45 seg, el sustrato falla y se evidencia exposición
localizada y gradual del sustrato con desprendimiento total del recubrimiento y
propagación de la falla sobre los bordes de la huella (Gross Spallation)
Figura 4.26Huella de rayado sobre un recubrimiento de NbVC, rayado de izquierda a derecha
Se puede evidenciar la falla muy claramente en las micrografías de la figura 4.26, el
comportamiento al final de la huella que fue claramente mostrado y de forma particular
para los recubrimientos ternarios, se puede afirmar que por el aumento de la fragilidad del
recubrimiento este comportamiento de delaminación con orientación hacia los bordes de
la huella fue particular para recubrimientos de NbVC sobre aceros AISI H13 y D2. Para
esto Bull [43] afirma que para recubrimientos duros sobre sustratos duros, se observa que
el desprendimiento al inicio de la prueba de rayado es casi idéntico a la fractura lateral
que fue visible en recubrimientos ternarios
103
El aumento de los esfuerzos internos sobre los recubrimientos, resulta en una disminución
de la  carga critica en relación al comportamiento del recubrimiento en la prueba de
rayado, [72]. Además de esto el aumento en el espesor de la película, genera una relación
de proporcionalidad queriendo decir con esto que a mayor espesor del recubrimiento la
carga crítica también aumenta. La rugosidad del recubrimiento es otro factor importante
que debemos considerar, la adhesión del recubrimiento con referencia al sustrato
disminuye considerablemente si la rugosidad es alta [72] [73] y para rugosidades mayores
a 0,3µm la carga critica no puede ser representada
Figura 4.27 Análisis de EDS sobre recubrimiento de NbVC sobre acero H13 (a) inicio (b) medio, (c) final
de la huella de rayado
Figura 4.28 Análisis de EDS sobre recubrimiento de NbVC sobre acero D2 (a) inicio (b) medio, (c) final
de la huella de rayado
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La figura 4.27 y 4.28 muestran los análisis por EDS realizados sobre recubrimientos
formados por Nb-V sobre aceros H13 y D2 respectivamente, cada una de las gráficas,
parte inicial (a), parte media (b), y parte final (c) muestran la evolución de la prueba de
rayado en dirección de izquierda a derecha; mostrando una distribución de Nb, V, Fe y O
como elementos principales que intervienen en la formación de algunas fases sobre el
recubrimiento, después de la indentación, además de esto las figuras a1, a2,b1,b2,c1 y c2
determinan la cantidad de Nb y V para cada una de las fases.
La figura 4.27a deja ver que al inicio de la huella, el elemento predominante es el Nb que
evidencia que el indentador aún no ha penetrado lo suficiente para desprender el
recubrimiento del sustrato, solo una leve deformación plástica que es absorbida por el
recubrimiento. La figura 4.27b y 4.27c evidencian que la presencia de Fe y O aumentan
de una manera gradual, esto debido a una delaminación parcial del recubrimiento y al final
una formación de óxido que determina delaminación al final de la huella ocasionada por
falla adhesiva.
Para recubrimientos ternarios de Nb-V sobre acero D2 figura 4.28, ocurre la misma
situación descrita anteriormente pero es importante anotar que las proporciones de Nb-V
van disminuyendo por causa de la falla y de igual manera la presencia de Nb es mayor
con respecto al V, de manera cualitativa se determina esta proporción por la imágenes
mostradas anteriormente.
4.9 Prueba de Pin on Disc
Las pruebas de desgaste que se realizaron a las muestras con recubrimientos de NbC,
VC y NbVC, sobre aceros para herramientas H13 y D2, en donde la carga aplicada fue
constante para todas las pruebas, con un valor de 400 g, la bola utilizada, con un diámetro
de 10 mm y su material de composición Alúmina ( ), con una dureza de 1610 ± 101
(HV 0,2). Para la realización de cada una de las pruebas, se varió la posición de la bola,
así se garantizó que en cada una de las huellas el área de contacto no tenía ningún tipo
de interferencia previo a cada ensayo, el radio variaba dependiendo de la posición de la
bola con respecto a la probeta, este valor lo determina el procesador del tribómetro
cuando se realiza el análisis de los datos, la velocidad asignada constante para las
pruebas, y el tiempo de la prueba también se presentó de manera constante con un valor
de 480 s.
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4.9.1 Acero AISI H13
Figura 4.29 Desgaste generado sobre un acero AISI H13 sin recubrimiento (a) coeficiente de fricción
(b) imagen de la huella después del test de desgaste
La figura 4.29 muestra el comportamiento del coeficiente de fricción sobre un acero AISI
H13, prueba realizada sobre el sustrato sin ningún tipo de recubrimiento, el valor indicado
determina un COF de valor de 0,55 para un AISI H13, a lo largo de la curva el
comportamiento es estable,  se ve un incremento a partir de los 60 s de la prueba, esto
debido a que sobre el sustrato se comienzan a depositar pequeñas partículas de alúmina,
lo que ocasiona ruido en la gráfica que es la causa del aumento en la amplitud, el valor
promedio del ancho de la huella de 408µm.
4.9.2 Acero AISI D2
Figura 4.30 Desgaste generado sobre un acero AISI D2 sin recubrimiento (a) coeficiente de fricción (b)
imagen de la huella después del test de desgaste
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La figura 4.30 muestra el comportamiento del coeficiente de fricción (µ), prueba realizada
sobre el sustrato acero D2 sin ningún tipo de recubrimiento, el valor indicado determina de
valor de µ de 0,28, a lo largo de la curva el comportamiento es estable, se ve un
incremento a partir de los 100 s de la prueba, esto debido a que sobre el sustrato se
comienzan a depositar pequeñas partículas de alúmina, y termina con un proceso de
pulimento o desgaste de las crestas debido a la rugosidad del material. Se evidencia en la
mancha blanca que muestra la imagen figura 4.30 lado derecho, sobre los surcos
generados debido a la interacción entre los materiales lo que ocasiona ruido y aumento en
la amplitud de la gráfica el valor promedio del ancho de la huella de 360µm.
4.9.3 Pruebas de Pin on Disc sobre recubrimientos de NbC
Curvas de desgaste sobre los recubrimientos de  Carburos de Niobio (NbC) depositados
sobre acero de herramienta AISI H13 y D2 fueron realizadas mostrando comportamientos
que permiten analizar el coeficiente de fricción.
Figura 4.31 Curvas de coeficiente de fricción sobre recubrimientos de NbC
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Figura 4.32 Huella generada por prueba de desgaste sobre Acero H13 y D2 con recubrimiento de NbC
La figura 4.31 presenta los resultados del coeficiente de fricción sobre recubrimientos de
NbC sobre aceros AISI H13 y D2, en donde se estable con claridad el desempeño de los
recubrimientos con tratamientos diferentes tanto de temperatura como tiempo. La grafica
muestra el coeficiente de fricción en función del tiempo, se realizó una comparación de 6
muestras en total en donde 3 de ellas son de NbC sobre acero H13 y las otras 3 muestras
son de NbC sobre acero D2.
A lo largo de la prueba el comportamiento se muestra de manera estable, con variación al
comienzo de la prueba debido al pulimento de las asperezas ya que la rugosidad del
recubrimiento tiene valores promedios elevados, mostrados anteriormente. Los valores de
COF entre 0,1 y 0,2 son los que resultaron después de analizar las pruebas, además de
esto se ve un mejor resultado para el recubrimiento de NbC sobre acero D2 que son los
que están con un valor más bajo. Comparados con los aceros sin recubrir, estos
coeficientes disminuyen considerablemente debido a la presencia de carbón sobre la
superficie, de acuerdo al análisis de EDS realizado sobre la pista de desgaste, se puede
establecer que si se presentó desgaste y adherencia de elementos externos al
recubrimiento depositado, la figura 4.33 muestra la presencia de un pico de aluminio (Al),
esto debido a el desprendimiento de partículas de la bola utilizada en la prueba de
desgaste formada por Al2O3 y además de esto presencia de Oxigeno (O) dentro de la pista
de desgaste.
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Figura 4.33 Espectro EDS tomado dentro de la huella de desgaste
De la misma manera se realizó análisis por EDS afuera de la pista de desgaste figura 4.34
para determinar diferencias en donde se observan los resultados de esta prueba
Figura 4.34 Espectro EDS tomado fuera de la huella de desgaste
Fuera de la huella de desgaste ya no existe presencia de Aluminio y el pico de oxigeno
que se encontró en la huella de desgaste no aparece más, evidenciando que
efectivamente que la causa de oxidación se debió a las partículas dejadas sobre la pista
de desgaste de la bola de alúmina utilizada en la prueba. No se presentó delaminación del
recubrimiento por abrasión ni exposición del sustrato ya que la presencia del pico de
hierro (Fe) no es predominante. La figura 35 muestra las ubicaciones de los puntos en los
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cuales se analizó por EDS dentro de la huella de desgaste y fuera de la huella de
desgaste que evidencian la presencia de elementos explicados anteriormente con las
gráficas de EDS.
Figura 4.35 Micrografía SEM de ubicación puntual de EDS sobre recubrimiento de NbC
La tabla 4.5 muestra valores del ancho de huella y el valor promedio para la mediciones
efectuadas sobre huellas de desgaste sobre acero AISI H13 y D2, valores que son usados
para determinar el volumen de desgaste de cada uno de los recubrimientos.
Tabla 4.5 Valores obtenidos del ancho de la huella
ancho de huella sobre
acero H13 (µm)
ancho de huella
sobre acero D2 (µm)
313 244
329 269
324 261
298 258
289 256
307 253
281 258
305 257
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4.9.4 Pruebas de Pin on Disc sobre recubrimientos de VC
Figura 4.36 Curvas de coeficiente de fricción sobre recubrimientos de VC
Curvas de desgaste sobre los recubrimientos de VC depositados sobre acero de
herramientas AISI H13 y D2 fueron analizados para determinar el perfil de desgaste, la
figura 4.36 presenta los resultados del coeficiente de fricción de la película de Carburo de
Vanadio. Al inicio de la curva se observa una variación o incremento del COF de los
recubrimientos de VC sobre acero AISI H13 que posiblemente se debe al pulimento de las
asperezas y posteriormente se presenta una estabilización cerca de los 100 s con un
valor cercano de 0,4 a partir de allí los coeficientes observados en la gráfica se estabilizan
en su totalidad, pero se nota claramente que los recubrimientos de VC sobre aceros D2
tiene un mejor desempeño durante la prueba de desgaste, ya que son más estables y sus
valores están en torno de 0,05 hasta 0,1,la disminución del coeficiente se debe a la
presencia de carbón, se ha demostrado que la formación de una película de baja
resistencia al corte en la superficie de una película cerámica dura disminuye el coeficiente
de fricción como en recubrimientos TiN y DLC [75]. El bajo coeficiente de fricción obtenido
en la película VC se puede asociar con un excedente de átomos de carbono que
favorecen la formación de esta película y con ella la reducción del coeficiente de fricción,
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este comportamiento ha sido reportado para recubrimientos de carburo de niobio [76],
donde los valores de coeficiente de fricción son cercanos a 0.3. Con otras técnicas de
depósito como TRD, han reportado valores de coeficiente de fricción entre 0.1 y 0.4 [77]
[78].
Figura 4.37 Huella generada por prueba de desgaste sobre Acero H13 y D2 con recubrimiento de VC
En la figura 4.37 se muestran las micrografías obtenidas sobre las pistas de desgaste, en
ellas se evidencia impresión de desgaste generada por la bola de alúmina con un ancho
especifico consignando los valores en la tabla No 4.6 Análisis por EDS fueron realizados
dentro y fuera de la huella de desgaste para determinar los elementos que interactúan
directamente con el recubrimiento y el sustrato. La figura 4.38 corresponde al análisis por
EDS realizado dentro de la huella de desgaste, al igual que el recubrimiento de niobio,
este presenta un pico considerable de Aluminio (Al) lo cual afirma que el recubrimiento se
oxido por causa del aluminio depositado por la bola quedando en partículas sobre la
superficie de la huella desgastada y  presencia de hierro (Fe) lo cual indica que hubo una
disminución del recubrimiento debido a la acción del indentador sobre el recubrimiento.
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Figura 4.38 Espectro EDS tomado dentro de la huella de desgaste
Fuera de la huella de desgaste, la figura 4.39 muestra la presencia de niobio como
elemento predominante sobre el sustrato y un pequeño pico de hierro lo cual afirma que
hay diferencia, pero no se presentó delaminación del recubrimiento por desgaste adhesivo
ni exposición completa del sustrato. Los puntos donde se analizaron las huellas de
desgaste dentro y fuera de la huella de impresión.
Figura 4.39 Espectro EDS tomado fuera de la huella de desgaste
La figura 4.40, deja ver claramente que se presentó una deformación plástica que fue
asumida por las dislocaciones sobre el recubrimiento ya que el desgaste no llego a
fractura, o delaminación del recubrimiento por falla cohesiva, resultados parecidos son
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mostrados en el trabajo realizado por [82] en donde obtuvo recubrimientos de VC sobre
aceros de herramientas con algunas características similares a las obtenidas en este
trabajo de investigación.
Figura 4.40 Micrografía SEM de ubicación puntual de EDS sobre recubrimiento de NbC
Tabla 4.6 Valores obtenidos del ancho de la huella
4.9.5 Pruebas de Pin On Disc sobre Carburos Ternarios (NbVC)
(b) ancho de huella
sobre acero H13 (µm)
(a) ancho de huella
sobre acero D2 (µm)
194 176
182 181
186 168
154 153
143 154
187 169
191 158
176 165
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Figura 4.41 Curvas de coeficiente de fricción sobre recubrimientos de NbVC
La figura 4.41 muestra los resultados de pruebas de desgaste realizadas sobre carburos
ternarios de NbVC depositados sobre aceros para herramientas AISI H13 y D2, estos
recubrimientos presentaron un comportamiento estable a lo largo de la prueba, al
comienzo cerca de los 50 s se presentó una alteración en la gráfica debido al pulimento
de las asperezas sobre la superficie de material, a partir de ahí el COF se vuelve estable
indicando valores de coeficiente de fricción entre 0 y 0,25 la gráfica muestra un
comportamiento más estable para los recubrimientos sobre aceros H13.
Para recubrimientos sobre aceros D2, el comportamiento de coeficiente muestra valores
entre 0,1 hasta 0,2, para ninguno de los aceros el coeficiente llego a alcanzar valores
cercanos a los aceros sin recubrir, afirmando así una mejora considerable del
recubrimiento frente al desgaste. Sobre las pistas de desgaste se realizaron pruebas de
EDS para determinar las fases formadas durante la prueba. La figura 4.42 y 4.43 muestra
el análisis dentro y fuera de la huella.
Los resultados de dureza muestran que para estos recubrimientos en particular, diferencia
de los valores ubicándose por encima de los recubrimientos binarios, afirmando así un
cambio en la estructura del recubrimiento debido a la sustitución de vanadio por niobio y
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el incremento de esfuerzos compresivos [67]. Es evidente la afirmación anterior, ya que
los resultados de EDS, muestran un mayor contenido de Niobio sobre la superficie,
además de esto la comparación realizada dentro y fuera de la huella, tan solo vario en un
porcentaje la cantidad de vanadio.
Figura 4.42 Espectro EDS tomado dentro de la huella de desgaste
Figura 4.43 Espectro EDS tomado fuera de la huella de desgaste
Cabe anotar que el recubrimiento no delaminó ni se presentó fractura del recubrimiento
sobre el sustrato, la micrografía SEM de la figura 4.44 muestra la diferencia entre la huella
de impresión y la superficie del recubrimiento, tan solo hay una diferencia dada por
deformación plástica del recubrimiento, esto también es otorgado debido al espesor del
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recubrimiento obtenido. Además de esto no hay presencia de Aluminio sobre la película y
la cantidad de oxigeno es mínima. La formación de un 3er cuerpo no es evidente. Las
áreas encerradas en color verde muestran la deformación plástica sobre el área de
desgaste y entre líneas rojas la misma área que se formó de manera muy discreta sobre
el recubrimiento. El área de color azul es la zona en donde se realizó la prueba de EDS.
Figura 4.44 Micrografía SEM de ubicación puntual de EDS sobre recubrimiento de NbVC
Los bajos coeficientes de fricción con el más alto exceso de carbono se atribuye a la
aparición de fases carbónicas en las partículas de desgaste generada durante el proceso
de desgaste que contribuye a una lubricación solida durante el contacto tribológico. Este
comportamiento de la disminución del coeficiente de fricción con el aumento de carbono,
ha sido reportado previamente para recubrimientos de CrC [69] [70] [71].
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4.10 Cálculos de tasa de Desgaste
Figura 4.45 Diagrama de barras comparando volumen de desgaste con  rugosidad
Con ayuda de un microscopio de laser confocal y perfilómetro óptico electrónico, se
midieron los anchos de pista de los recubrimientos (tabla 4,5 y 4,6), con los valores
promediados se establecieron los anchos de pistas de desgaste para calcular el volumen
desgastado Ecuación (2.13). La figura 4.45 muestra el volumen desgastado sobre los
recubrimientos con sus respectivos aceros, además se presenta también una
comparación con la rugosidad determinada (tabla 4,3) para cada recubrimiento con el fin
de concluir o establecer una relación por el volumen desgastado y la rugosidad de cada
película.
De esta forma es claro que el recubrimiento que más se desgasto fue el NbC, ya que este
recubrimiento presento también un alto valor en la rugosidad que determina que en las
pruebas de desgaste concuerda la fase inicial o Initial seting time, hace un pulimento de
las asperezas presentes sobre la película mostrando variación alta en las curvas
obtenidas del coeficiente de fricción.
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4.11 Dureza
La dureza de los recubrimientos fue determinada por método de nanoindentación, la
figura 4.46 muestra las indentaciones sobre recubrimientos binarios de NbC indicando un
valor promedio de dureza de 23 GPa y un módulo de elasticidad de 412 GPa para estos
recubrimientos.
Figura 4.46 Graficas de dureza para recubrimientos de NbC sobre aceros AISI H13 y D2
Para recubrimientos binarios de VC, la gráfica 4.47 muestra los resultados obtenidos de la
prueba de nanoindentación, con valores de dureza de aproximadamente 25 GPa y un
módulo de elasticidad de 332 GPa.
Figura 4.47 Graficas de dureza para recubrimientos de VC sobre aceros AISI H13 y D2
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Para la prueba de dureza realizada por medio de nanoindentación sobre recubrimientos
ternarios de NbVC en aceros para herramientas AISI H13 y D2, los resultados obtenidos
muestran valores por encima de los recubrimientos binarios de Niobio o de Vanadio,
valores promedio de dureza de 28 GPa y un módulo de elasticidad de 470 GPa
aproximadamente, los cuales se pueden apreciar en la figura 4.48
Figura 4.48 Graficas de dureza para recubrimientos de NbVC sobre aceros AISI H13 y D2
De manera general se puede ver que la dureza significo mejores resultados para los
recubrimiento con carburos ternarios NbVC, esto debido al aumento de tensiones internas
generadas en el recubrimiento que es posible verificar por el  aumento del tamaño de
grano calculado por medio de los picos en los diagramas de rayos x, además todos estos
factores se ven reflejados en la disminución del tamaño del cristal lo que ocasiona un
aumento en la densidad de dislocaciones y aumento en la dureza del recubrimiento [8] [9]
[10]. Valores iguales son mostrados por Oliveira en su trabajo realizado sobre aceros H13
y D2, en los cuales los valores coinciden con los mostrados en este trabajo, para
recubrimientos binarios de NbC y VC por lo tanto se evidencia un aumento en la dureza
del recubrimiento comparado con las durezas de los aceros sin recubrir.
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Conclusiones
El presente trabajo tuvo como objetivo la producción de recubrimientos de Carburo de
Niobio, Carburos de Vanadio y Carburos de Niobio-Vanadio en los aceros AISI H13 y AISI
D2 por medio de tratamientos Tremo-reactivos en baños de Bórax y sus
caracterizaciones, principalmente en términos de la determinación de la composición
química y evaluación de sus resistencias al desgaste en nanoescala sin el uso de
abrasivos y con carga elevada, de acuerdo a los resultados se llegó a las siguientes
conclusiones.
Los tipos de recubrimientos obtenidos fueron dependientes de las composiciones de los
baños.
En los baños con contenido de Fe-Nb / Al, los recubrimientos obtenidos en los dos aceros
se constituyeron principalmente de NbC, en cuanto los baños con contenido de Fe-V / Al,
se formaron recubrimientos de VC. Estos recubrimientos presentan espesores regulares e
interfaces planas con los sustratos. Los recubrimientos formados sobre los aceros AISI D2
presentaron un mayor espesor, debido al contenido de Carbono en un mayor nivel
presente en este acero.
Las películas de VC se caracterizaron por tener los menores valores de rugosidad. Y a la
vez presentó mejor comportamiento frente al desgaste por los resultados obtenidos en los
cálculos de cantidad de volumen desgastado.
Todos los recubrimientos presentaron excelentes adherencias a los sustratos verificados
por medio de prueba de rayado con valores de carga crítica entre 50 y 65 N y debido a la
calidad frágil del recubrimiento, la falla ocurrida durante la prueba concluyó en falla
adhesiva con delaminación del recubrimiento y exposición del sustrato previsto para este
tipo de recubrimiento.
Los niveles de dureza de los recubrimientos compuestos por Nb (22-23 Gpa), para los
recubrimientos formados por VC (23-25 Gpa) y para los recubrimientos ternarios
compuestos por NbVC (28 Gpa) fueron respectivamente de 2 a 4 veces la dureza de los
sustratos respectivamente.
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La resistencia al desgaste determinada en coeficiente de fricción de los recubrimientos de
NbC, VC y NbVC fue muy superior a los valores del coeficiente de fricción para los
sustratos, destacándose así los recubrimientos sobre aceros D2 debido esto a la
formación de una micropelícula de carbón formada sobre el recubrimiento que realiza la
acción de lubricante solido disminuyendo la posibilidad de desgaste.
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